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1. RESUMEN 
 

El bisfenol A es un compuesto clave en la fabricación de gran cantidad de productos plásticos 

y resinas que a su vez son utilizadas en muchos productos de consumo, incluidas botellas de 

plástico reutilizables, botellas de alimentación, revestimiento interno de latas de alimentos y 

bebidas, papel térmico, dispositivos médicos, materiales dentales, etc. Hay reportes de que la 

ingesta de BPA está relacionada varios problemas de salud como: disrupción endócrina, 

malformación y cancelación de órganos, trastornos del sistema inmunitario e interferencia con 

el sistema.  Es por eso que el monitoreo mediante detección de este compuesto es cada vez 

más necesario y urgente.  

 

Los hidróxido doble laminares son un tipo de nano material son un gran candidato debido a 

su excelente actividad electro-catalítica para realizar la detección por medio de técnicas 

electroquímicas del bisfenol A presente en  agua. 

En el presente trabajo se hizo la síntesis y caracterización de hidróxidos doble laminares 

basados en aluminio de Fe, Mg y Ni para  la detección electroquímica de bisfenol A mediante 

el uso de tintas catalíticas que incluye al LDH correspondiente, carbón vúlcan, nafión y 

alcohol isopropílico. El comportamiento electroquímico de un electrodo de carbono vítreo 

recubierto con tinta que contiene el LDH para la detección de una solución de bisfenol A se 

evaluó mediante voltamperometría cíclica para la obtención del comportamiento 

electroquímico resultando en una oxidación irreversible. Además se hizo uso de la técnica de 

Voltametría de Pulso Diferencial (DPV) para la obtención de las curvas de calibración 

correspondientes. La evaluación de la respuesta electroquímica fue evaluada en distintos 

parámetros como cambios de pH, uso de distinto  pulso diferencial, distintas concentraciones 

de BPA y pruebas con interferentes. Los materiales sintetizados también fueron caracterizados 

y comparados en la literatura  haciéndola evaluaciones de XRD , SEM y Raman . Obteniendo 

que es posible sintetizar LDHs que sean útiles en la detección de BPA a concentraciones que 

suelen reportarse en la literatura. Y que además muestran resultados favorables para su 

aplicación en la detección de muestras reales como presencia de BPA lixiviado en agua o 

leche en biberones. 

Palabras clave: bisfenol A, hidróxido doble laminar (LDH) , electroquímica, 

voltamperometría. 



2. SUMMARY 

 
Bisphenol A is a key compound in the manufacture of many plastic products and resins which 

in turn are used in many consumer products, including reusable plastic bottles, food bottles, 

inner lining of food and beverage cans, thermal paper, medical devices, dental materials, etc. 

There are reports that BPA intake is related to several health problems such as: endocrine 

disruption, organ malformation and cancellation, immune system disorders and system 

interference.  That is why monitoring by detection of this compound is becoming more and 

more necessary and urgent.  

Lamellar double hydroxides(LDHs) are a type of nanoamterial are a great candidate due to 

their excellent electro-catalytic activity to perform detection by electrochemical techniques of 

bisphenol A present in water. 

In the present work, the synthesis and characterization of Fe , Mg and Ni aluminum based 

double lamellar hydroxides for the electrochemical detection of bisphenol A was performed 

by using catalytic dyes including the corresponding LDH, Vulcan carbon, nafion and 

isopropyl alcohol. The electrochemical behavior of a glassy carbon electrode (GCE) coated 

with ink containing the LDH for the detection of a solution of bisphenol A was evaluated by 

cyclic voltammetry to obtain the electrochemical behavior resulting in irreversible oxidation. 

In addition to the use of Differential Pulse Voltammetry (DPV) technique to obtain the 

corresponding calibration curves. The evaluation of the electrochemical response was 

evaluated in different parameters such as pH changes, use of different differential pulse, 

different concentrations of BPA and tests with interferents. The synthesized materials were 

also characterized and compared in the literature by XRD, SEM and Raman evaluations. We 

obtained that it is possible to synthesize LDHs that are useful in the detection of BPA at 

concentrations that are usually reported in the literature 

Keywords: bisphenol A, laminar double hydroxide (LDH), electrochemistry, voltammetry 
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1 Introducción. 
 

El bisfenol A (BPA, 2,2-bis (4-hidroxifenil) propano, C15H16O2) es un químico disruptor 

endocrino que tiene dos grupos funcionales de fenol que se considera una sustancia hormonal 

ambiental. El BPA siempre ha suscitado gran preocupación porque es uno de los principales 

materiales en bruto y procesados en la fabricación de resinas epoxídicas y policarbonato 

(PC).(Miyagawa et al., 2016) 

 

Las industrias químicas han utilizaron BPA como monómero en la fabricación de polímeros 

(Resinas de policarbonato y epoxi), como antioxidante e inhibidor de la polimerización final 

de cloruro de polivinilo y como precursor para la síntesis de un retardarte de llama. A su vez, 

estos materiales se utilizan actualmente como componentes de muchos productos de consumo, 

incluidas botellas de plástico reutilizables, botellas de alimentación, revestimiento interno de 

latas de alimentos y bebidas, papel térmico, dispositivos médicos, materiales dentales, etc. 

(Miyagawa et al., 2016) Desafortunadamente, al igual que otras sustancias químicas, el BPA 

puede liberarse de estos materiales en dependencia de la temperatura y el pH para migrar en 

los alimentos. Para hacer que esta imagen sea más alarmante, se han encontrado cantidades 

considerables de BPA en la sangre y placenta de mujeres embarazadas. (Jalal et al., 2018) 

Acconcia y colaboradores estiman que los alimentos contribuyen a más del 90% de la 

exposición general a BPA, mientras que la exposición por ingestión de polvo, cirugía dental 

y absorción dérmica permanece por debajo del 5% en situaciones normales (Acconcia et al., 

2015). 

Como sustancia hormonal, el BPA puede causar daños irreversibles a los organismos y al 

medio ambiente ya que es capaz de unirse a los receptores de estrógenos y puede afectar la 

señalización de la hormona tiroidea y gonadal, llegando incluso a afectar el desarrollo normal 

del cerebro.. (Fahrenkopf & Wagner, 2020) 

 

Por estos motivos es importante encontrar métodos de detección eficientes para poder detectar 

BPA, para evitar un exceso de exposición del mismo al momento de ingerir alimentos y 

bebidas. Es por esto que el desarrollo de materiales que permitan la cuantificación de este 

analito y similares es de gran importancia.(Ragavan et al., 2013) 
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2 Planteamiento del problema. 
 

La seguridad alimentaria y la salud pública, se convierte en un problema urgente establecer 

un método analítico confiable para la detección de BPA. Hasta la fecha, se han desarrollado 

una variedad técnicas de detección del BPA como la cromatografía líquida de alto 

rendimiento, la electroforesis y la fluorimetría. (Jalal et al., 2018). Sin embargo, estos métodos 

requieren mucha mano de obra y necesitan equipos costosos. Por el contrario, debido al bajo 

costo, simplicidad, rapidez, sensibilidad, selectividad y facilidad de miniaturización, se 

considera que el desarrollo de sensores electroquímicos como una buena alternativa para 

resolver el problema; uno de los principales retos para que esto suceda es encontrar materiales 

que no sean costosos y que realicen el sensado a bajas concentraciones, con un alto índice de 

reproducibilidad y bajos límites de detección. (Ragavan et al., 2013) 

 

Entre los daños de BPA se encuentran afectaciones en el sistema neural, cardiovascular, 

reproductivo , estrés metabólico y  alteraciones en el desarrollo y maduración celular  llegando 

incluso al desarrollo de cáncer.(Juan-García et al., 2015) . Es por eso que el Servicio de Salud 

Pública de Alimentos y la Administración de Medicamentos (FDA), el valor de consumo 

diario tolerable (TDI) hasta hace unos años era de 0.05mg / kg(de peso corporal) por día sin 

embargo debido a la nueva evidencia de los daños asociados a la ingesta de BPA a bajas 

concentraciones en el año 2015 la Autoridad Europea de Seguridad Alimentaria (EFSA) 

decidió bajar el límite de tolerancia a 0.004 mg/Kg (peso corporal) por día. (Aids, 2015)(Juan-

García et al., 2015)  . Por lo tanto el desarrollo de  métodos sensibles y simples para determinar 

los niveles de BPA son  de especial importancia. 

 

Aunque se han utilizado diferentes técnicas analíticas para la detección de BPA, los 

sensores se presentan como la mejor alternativa para la determinación de concentraciones muy 

bajas además de que el tiempo de respuesta es muy corto. Encontrar un material que lleve a 

cabo la detección del BPA aún sigue siendo un reto debido a que muchas propuestas de 

sensores no alcanzan los límites de detección necesarios o son muy costosos como las técnicas 

normalmente utilizadas. Sin embargo en lo últimos años se han buscado nuevos métodos que 

permitan mejorar dichas cuantificaciones y entre aquellos métodos más prometedores se 

encuentran los métodos electroquímicos .(Varmira et al., 2017) 
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3 Justificación. 
 

Desdele surgimiento de la revolución industrial se han creado gran cantidad de sustancias y 

materiales que no tienen precedentes en la historia humana  pero  esta explosión de nuevos 

materiales vino acompañada de nuevas sustancias contaminantes actualmente estamos 

rodeados de esta clase de materiales así se ha vuelto necesario que exista una gran variedad 

de sensores que nos permitan cuantificarla concentración de dichas sustancias para establecer 

límites de exposición seguros. Entre los principales problemas que se enfrentan para poder 

llevar a cabo el desarrollo de esta clase de sensores se necesitan, considerar, el costo-beneficio, 

la capacidad de monitorear en tiempo real aquello que queramos medir, la sensibilidad, la 

selectividad y la simplicidad de su uso operacional. (Varmira et al., 2017). En este aspecto los 

sensores electroquímicos se encuentran entre aquellas tecnologías prometedoras debido a su 

simpleza, bajos costos, sensibilidad y selectividad. Una variedad amplia de materiales  como 

químicos cuánticos, grafeno, nanotubos de carbono, hidróxidos dobles laminares, 

nanopartículas de oro  entro otros materiales han sido utilizados exitosamente en la aplicación 

de métodos electroquímicos. (Ezoji et al., 2020) 

 

 

Los hidróxidos doble laminares son materiales que pertenecen a un grupo químico 

denominado “laminados”. En 1842 la hidrocalcita, el primer compuesto de esta clases, fue 

descubierto por Hochstetter, sin embargo no fue hasta el año de 1930 donde el estudio de su 

síntesis, solubilidad, estabilidad y estructura fueran  analizadas por Feitknecht. (Zielinska et 

al., 2018) 

 

Los LDH han mostrado una prometedora perspectiva de aplicación en la electrocatálisis, la 

adsorción y debido a su deseable capacidad de intercambio de iones, su estructura de capas 

abiertas, su naturaleza de carga positiva, su alta área superficial y una mejor 

biocompatibilidad. Lo que los haría buenos candidatos para poder realizar la detección de 

BPA (Zhan et al., 2017) . 
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4 Hipótesis 
 

Utilizando materiales hidróxido doble laminares se podrá realizar la detección de bisfenol 

A por medio de técnicas electroquímicas debido a que estos materiales presentan excelentes 

propiedades catalíticas que permitirán el desarrollo de sensores y métodos de cuantificación 

para la detección de bisfenol A presente en leche y agua en biberones 

 

 

5 Objetivos. 
 

5.1 Objetivo general 
 

Desarrollar electrodos basados en hidróxidos dobles laminares para la detección de bisfenol 

A en leche y agua. 

5.2 Objetivos específicos 
 

 Sintetizar y caracterizar los materiales hidróxidos doble laminares basados 

en MgAl, NiAl, FeAl por coprecipitación. 

 Evaluar los materiales sintetizados por medio de técnicas electroquímicas 

para la detección del bisfenol A en soluciones amortiguadoras y bisfenol A 

en leche y agua potable. 

 Construir curvas de calibración y obtener los límites de detección de 

bisfenol A para cada material hidróxido doble laminar en soluciones 

amortiguadoras y en leche y agua potable. 

 Evaluar el efecto del pH sobre la detección del bisfenol A utilizando los 

hidróxidos dobles laminares sintetizados. 

 Evaluar interferentes para detección de bisfenol A 
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6 Antecedentes. 
 

6.1 Información del Bisfenol A 
 

El Bisfenol A fue sintetizado en 1891 por el químico Aleksandr. P.Dianin  mediante la 

condensación de dos moléculas de fenol y una de acetona. Su estructura química se muestra 

en la figura 1. Durante las décadas de 1940 y 1950 encontró un uso comercial en la industria 

del plástico en donde se ha utilizado en la fabricación de diversos artículos. La importancia 

del BPA en esta  industria radica en su participación de intermediario en la producción de 

resinas y polímeros.    (Zielinska et al., 2018) . De los varios materiales que contienen BPA 

se encuentran: 

 

 Policarbonato (PC) 

 Epoxi Polisulfona (PSU) 

 Poliacrilato 

 Polieterimida (PEI) 

 Poliéster insaturado 

 

En la actualidad alrededor del mundo son producidas cerca de 9 millones de toneladas de BPA 

anualmente y se espera que en los próximos años la producción siga en aumento.(Andújar et 

al., 2019b)  

 

 

Figura 1 Estructura química del Bisfenol A (Miyagawa et al., 2016) 

 

 

El Bisfenol A  se presenta es un compuesto sólido e incoloro y presenta una muy baja 
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solubilidad en agua. La tabla 1 presenta las algunas de las propiedades físicas más importantes 

del Bisfenol (Czub, n.d.) 

Tabla 1 Propiedades del Bisfenol A 

Propiedad Unidades Valor 

Peso molecular g/mol 228.29 

Gravedad específica (25°C) g/cm3 1.195-1.200 

Punto de fusión °C 150-159(Depende de la pureza) 

Puntos de ebullición °C 220 (A 4 mm Hg) 

Punto de inflamabilidad °C 207 

Temperatura de autoignición °C 600 

Presión de vapor Pa 87 (a 197 °C) 

Solubilidad en agua ppm Prácticamente insoluble (120-130 

ppm  21.5°C, pH = 7.0) 

Solubilidad en solvente 

orgánico 

Soluble en : metanol, etanol, acetona, y dietil éter  

Color Blanquecino 

Forma Polvo o hojuelas sólidas 

 

 

En lo que respecta a la estructura química el BPA posee la naturaleza de donante (Debido a 

los grupos fenólicos) y de aceptor (Debido a grupos   fenilos). La presencia de 2 grupos 

fenólicos provoca la baja solubilidad del  BPA en agua, sin embargo en soluble en soluciones 

acuosas alcalinas debido a que los grupos fenol pasan a fenolatos.  También el BPA es soluble 

en solventes orgánicos. (Czub, n.d.). En agua el BPA presenta una solubilidad  entre 100 y 

300 mg/L. (Zielinska et al., 2018). 

 

Pero lo más resaltante del BPA es que su estructura química es similar a la estructura de las 

hormonas humanas como el estradiol por lo que es capaz de interactuar con los receptores 

biológicos en seres vivos y provocar alteraciones hormonales. Se ha encontrado que existe  

acción estrogénica del BPA en  experimentos in-vitro  con concentraciones de  hasta 10^{-

12} M .(vom Saal & Hughes, 2005). 
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6.2 Efectos Nocivos del BPA 
 

En las últimas décadas se ha encontrado que el Bisfenol A posee propiedades que lo incluyen 

dentro de un grupo de compuestos denominados “Descriptores endócrinos” este término se 

refiere a aquellos compuestos químicos que debido a su estructura química son capaces de 

imitar Y/o interferir a las hormonas que los seres vivos producen naturalmente, esto provoca 

la desestabilización del sistema normal del sistema endócrino. La figura 2 muestra de una 

manera simple el mecanismo acción de un disruptor endócrino. Esto tiene consecuencias 

catastróficas ya que sistema endócrino es el encargado de regular procesos biológicos como 

el desarrollo del cerebro y sistema nervioso, el desarrollo del aparato reproductor así como  

regular diversas rutas metabólicas. La Agencia de Protección ambiental en los Estados Unidos 

(EPA-USA) define a los disruptores endócrino como: 

 

“Productos químicos que imitan, bloquean o de alguna otra manera interrumpen la función 

normal de las hormonas.”(Epa & of Inspector General, 2021) 

 

Debido al incremento de la demanda de esta clase de compuestos para su uso industrial la 

exposición a ellos es cada vez mayor es por eso que el estudio e identificación de nuevos 

disruptores endócrinos es una tarea importante. Los daños que pueden provocar la exposición 

a estos compuestos son más evidentes y graves cuando se está expuesto a corta edad o durante 

el periodo de gestación en donde cualquier mínimo cambio en la homeostasis de estrógenos y 

andrógenos marcará una gran diferencia en el desarrollo posterior. (Menale et al., 2016)   
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Figura 2 Efecto competitivo entre las hormonas y disruptores endócrinos 

 

Desde el año 2005 se informa que el desarrollo de ciertas enfermedades ováricas en mujeres 

japonesas se encuentra relacionada con niveles de BPA .(vom Saal & Hughes, 2005).  Al ser 

el BPA  un compuesto  exitosamente utilizado en la producción de plástico la exposición 

humana al BPA se  debe al consumo de alimentos en   vasos, cubiertos, platos y biberones de 

policarbonato así como las resinas epoxi que recubren las latas de bebidas y alimentos, 

revelando así una evidente exposición humana al BPA  

 

En un estudio reciente hecho en Estados Unidos el 95% de los adultos humanos analizados 

presentaron niveles detectables de BPA en la orina, sin embargo los niveles más altos son 

encontrados en los niños. (Fahrenkopf & Wagner, 2020). 

 

Estudios en México han demostrado ciertas irregularidades en la detección de BPA 

posiblemente debido  a una falta de regulación legal en el uso de BPA en plásticos y empaques 

alimentarios,  un estudio del 2010 se encontró que los niveles de BPA en la orina de mujeres 

fue de 1.52 µg/L de BPA  (similar a concentraciones reportadas por otros países), sin embargo 

un estudio más reciente encontró niveles de BPA en orina de 35.22 µg/L, una medida  casi 25 

veces  mayor. Un hecho algo alarmante teniendo en cuenta que en esa misma investigación 

países como  USA, Canadá y Corea reportaron concentraciones 30 veces inferiores a las 

mexicanas.  (Mart et al., 2019) . 
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La exposición al BPA varía según la región geográfica y respecto a la edad del individuo. Pero 

se ha encontrado que la exposición de BPA es más alta en niños que en adultos. (Menale et 

al., 2016). El siguiente listado es una aproximación a la exposición de BPA por la edad del 

individuo. 

 

• 0-6 meses 0.2 y 11ugr/Kg de peso corporal/día 

• 6-12 meses 1.65 y 13 µgr/Kg de peso corporal día 

• 1.5 -6 años  0.043-14.7 µgr/Kg de peso corporal/día 

• Mientras que en adultos (0.008-1.5 µgr/Kg/peso corporal/ día 

 

6.2.1 BPA y aparato reproductivo 

 

Entre los primeros  mecanismos de acción del BPA en el cuerpo que fueron estudiados fueron 

aquella interacciones del BPA relacionadas a su comportamiento como disruptor endócrino al 

interactuar con los receptores de estrógenos (ER) -α y β  de las células debido a la similitud 

estructural que tiene con algunas hormonas humanas como el estradiol como lo muestra la 

figura 3  (D. Khan & Ansar Ahmed, 2015). Sin embargo con el tiempo se han ido acumulando 

más evidencia sobre los múltiples daños y efectos nocivos del BPA.  Sugiriendo que existen 

mecanismos aún sin conocerse. Con respecto al receptor de andrógeno se ha encontrado que 

el BPA actúa como una sustancia antagónica, así como también interfiere en múltiples pasos 

para la activación y funcionamiento del receptor de andrógenos (AR) actuando como un 

inhibidor competitivo. (Wolstenholme et al., 2011). 

 

 

Figura 3 Similitud entre el Estradiol y el Bisfenol A 
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La presencia de BPA en entre  1.51-2.22 mg /L de suero corporal ha demostrado tener efectos 

feminizantes , provocando atrofia testicular , disminución en conteo espermático , y reducción 

de la testosterona (Karnam et al., 2015)   Aunque estos efectos se ven amplificados durante 

una exposición durante la gestación. (Manfo et al., 2014). En hembras concentraciones 

similares de BPA provocaron  una pubertad temprana, irregularidades menstruales, 

endometriosis y dificultades en el proceso de implantación  (Martínez-Peña et al., 2017) 

 

 

6.2.2 BPA y alteraciones en el metabolismo 
 

Menale y colaboradores ha encontrado mediante en experimentos in-vitro y en in-vivo que el 

BPA interfiere principalmente en el metabolismo de la glucosa.  Incluso a niveles de 

exposición considerados seguros.  La interferencia por parte del BPA en el metabolismo de la 

glucosa causa alteraciones en una gran diversidad de órganos y tejidos como lo presenta la 

Figura 4. Dichas alteraciones son la causa de que el consumo del BPA se encuentre 

relacionado a la aparición de diabetes y obesidad. (Menale et al., 2016)   

 

 

 

Figura 4 Organos y tejidos que son afectados por BPA (Menale et al., 2016) 

 

 

La exposición a BPA y BPS ha demostrado que promueve la adipogenesis, inflamación del 

tejido adiposo y la alteración del metabolismo de lípidos.  Su capacidad de inducir actividades 

obesogénicas se encuentra ligada a que puede activar el receptor PPARγ  que regula el 

desarrollo de adipocitos la acumulación de lípidos en humanos.(Andújar et al., 2019a) 
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El BPA tiene la posibilidad de alterar numerosos objetivos y debido a dicha interacción los 

efectos del BPA son múltiples y complejos  afectando la producción de sustancias en un 

organismo en más de una ruta metabólica  distinta. (Wolstenholme et al., 2011).El estudio de 

BPA no solo nos puede ayudar a tener una mejor compresión de como este compuesto induce 

cambios en nuestro organismo, también nos podría a ayudar a dilucidar los efectos adversos 

a diversos órganos y mecanismos metabólicos a las alternativas al BPA que actualmente son 

utilizados por la industria.  Entre las alternativas más comunes se encuentran el Bisfenol F 

(BPF) , el Bisfenol S (BPS) y Bisfenol B (BPB), estos compuestos son considerados 

alternativas más “seguras”  que el BPA debido a su mayor estabilidad a altas temperaturas y 

su resistencia a la radiación solar, sin embargo publicaciones en los últimos años han 

encontrado que el BPS y el BPF provocan actividades estrogénicas  y anti androgénicas 

similares o mayores que las del BPA así como genotoxicidad y citotoxicidad (Z. Wang et al., 

2017) (D. Chen et al., 2016) 

 

 

 

 

 

6.2.3 BPA en el cerebro 
 

 

 

El cerebro es un órgano especialmente sensible a señalizaciones hormonales. Dichas 

señalizaciones son indispensables en el desarrollo y diferenciación sexual. Debido a que el 

BPA ha mostrado interferir con hormonas esteroideas como testosterona o estrógeno en 

experimentos con ratones y especies de primates no humanos hay cierta preocupación que 

también altere  el desarrollo neuroendócrino ; como la anulación de los dimorfismos sexuales 

cerebrales y de comportamiento incluso a dosis de exposición  que las agencias reguladoras 

consideran seguras en humanos. (Patisaul, 2020). 

 

La exposición del cerebro en desarrollo  a sustancias químicas durante los periodos críticos 

de la gestación puede generar alteraciones a largo plazo, debido a que la barrera 

hematoencefálica es inmadura por lo que frece una protección limitada. (Fahrenkopf & 

Wagner, 2020). Por lo tanto la ingestión materna de BPA durante el embarazo pueden inducir 
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la expresión de más receptores de progesterona (PR) en las células o interactuar con el receptor 

ERRy que es expresado en el cerebro de mamíferos y se encuentra relacionado con la 

diferenciación y maduración cerebral. (X. Liu et al., 2014) 

 

Experimentos en ratones de que fueron expuestos a concentraciones de Bisfenol A de 10 μg/kg 

peso corporal/día durante la gestación encontró que  el BPA disminuía o eliminaba la 

diferencia de sexo en  el comportamiento. Además la exposición de ratones hembra a BPA 

durante la madurez o durante desarrollo fetal alteró el comportamiento maternal.(Palanza et 

al., 2008). Un estudio más reciente en cerebro fetal expuesto a una dosis de  2.5 μg/kg peso 

corporal/día encontró nuevos objetivos que el BPA afecta  como la ruta de activación del 

mevalonato,  aumento de la prenilación de las proteínas y ocasionó una disminución del nivel 

de pro-BDNF  que se encuentra relacionado a niveles de estrés.(Tonini et al., 2020) 

 

Estudios sobre los posibles efectos del BPA en infantes se han llevado a cabo al realizar 

mediciones de Bisfenol A en orina, donde se encontraron ciertas relación donde la exposición 

prenatal a BPA provoca  afectaciones en la microestructura  de la materia blanca  en niños de 

edad preescolar (Grohs et al., 2019). Además  Rodríguez y colaboradores sugieren que la 

exposición a BPA puede provocar alteraciones en comportamiento en niños en lugar de 

ocasionar algún daño cognitivo.(Rodríguez-Carrillo et al., 2019) 

 

 

 

6.2.4 Alteraciones epigenéticas del BPA 
 

 

Debido a la similitud que existe entre hormonas estrogénicas y el BPA  este mismo se une a 

los receptores de estrógeno generando una sobre expresión de carácter estrogénico que tienen 

consecuencias epigenéticas debido a los cambios  de metilación que sufre el ADN. Así se 

altera la expresión de genes específicos. Experimentos con ratón macho han demostrado que 

la exposición neonatal a BPA provoca un decrecimiento en el número de espermatozoides y 

su movilidad. Así mismo se encontró que la diferenciación sexual en el cerebro se ve 

influenciada.  (Csaba, 2014) 
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En  años recientes se ha encontrado que el BPA estimula respuestas extra nucleares en las 

células y llega a modular factores epigenéticos a muy bajas concentraciones(Acconcia et al., 

2015). Hay reportes de que el BPA puede incluso afectar la metilación del ADN. Cuyas 

consecuencias pueden afectar la respuesta inmunitaria así como afectar la regulación 

epigenética en otros aspectos. (D. Khan & Ansar Ahmed, 2015) . Asimismo el gran número 

de compuestos alteradores endócrinos presentes en el medio ambiente (El BPA no es el único)  

plantea efectos aditivos y sinérgicos  de la exposición simultánea. Aunque los estudios aún 

son limitados sobre el tema. (Acconcia et al., 2015) 

 
 

Se ha encontrado que el BPA produce una gran cantidad de efectos negativos en el cuerpo 

humano.  La tabla 2 presenta una la relación de los diversos efectos  nocivos producidos por  

la exposición a BPA.  

 

Debido a que la interacción del BPA es  compleja e involucra muchas rutas metabólicas la 

dosis-respuesta de BPA es del tipo no lineal, esto genera que los resultados obtenidos no sean 

extrapolables entre las distintas dosis de administración de BPA. Por ejemplo el BPA muestra 

favorecer la proliferación de células tumorales de próstata a una concentración de 1 nano-

mol/L mientras que en una concentración de   100 nano-mol /L los datos experimentales 

muestran no favorecer a dicha proliferación.   (Acconcia et al., 2015) . 

 

Tabla 2 Efectos nocivos del BPA 

Daños de BPA  Efectos Nocivos Referencias 

Toxicidad del BPA a 

nivel reproductivo 

Interrupción de la ejecución y actividad de las 

hormonas sexuales e influye en el desarrollo y 

función del sistema reproductivo. Incrementa 

los niveles de estradio(E2), progesterona y 

homona luteinizante (LH),  

 

En mujeres desarrolla de síndrome de ovario 

poli quístico  al igual la ocurrencia de abortos 

espontáneos. 

(Wisniewski et al., 

2015)  

(Ferguson et al., 

2014)  

(Vahedi et al., 

2016)  

(Shen et al., 2015)  

(Ji et al., 2018) 

(Ma et al., 2019) 
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En hombres se produce baja calidad 

espermática, baja fertilidad y disminución de 

la libido 

Problemas en el 

desarrollo 

Se ha demostrado que la exposición al BPA en 

el periodo prenatal provoca bajo peso y 

tamaño al nacer, hiperactividad y problemas 

de sueño  

 

(Pinney et al., 

2017) 

(Jensen et al., 

2019) 

(X. Chen et al., 

2018) 

 

Desórdenes 

metabólicos 

Incremento de las concentraciones de glucosa 

en plasma, contribuye al desarrollo de 

obesidad y diabetes tipo 2, disminución de la 

densidad mineral del hueso, incremento de la 

circunferencia de la cadera.  

 

Mayores concentraciones de BPA se 

correlacionan con hipertensión y 

enfermedades cardiovasculares. 

 

Desórdenes en el metabolismo de la glucosa 

(Shu et al., 2018) 

 

(Teppala et al., 

2012) 

 

(Vitku-Kubatova et 

al., 2018) 

 

(Amin et al., 2019) 

 

(Menale et al., 

2016)   

Desórdenes 

Mentales 

Déficit de atención y autismo (Metwally et al., 

2018) 

(Y. Li et al., 2018) 

Cáncer Correlación del BPA con el desarrollo de  

 Cáncer de mama. 

 Cáncer de próstata 

 Cáncer ovárico 

 Cáncer cervical 

(K. S. Zhang et al., 

2014) 

 

(Tse et al., 2017) 
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 Cáncer de pulmón (Leung et al., 2017) 

Otros efectos 

adversos 

Induce acumulación de lípidos, especialmente 

en el hígado.  

Altera respuesta inmune  y promueve el 

desarrollo de enfermedades como : asma, 

sensibilidad bronquial, diabetes tipo 1 y 

enfermedades autoinmunes  

(A. Zhou et al., 

2017) 

(M. R. Lee et al., 

2014) 

(I. Lee et al., 2018) 

(Donohue et al., 

2013) 

 

 

 

6.3 Contaminación de bisfenol A en biberones 
 

 

En los últimos años se ha tenido especial interés en conocer el impacto que tienen ciertos 

compuestos químicos en nuestro sistema endócrino y más aún en los recién nacidos ya que 

son mucho más susceptibles a estos compuestos. (Kubwabo et al., 2009). Es de especial interés 

los biberones de policarbonato, estos biberones son fácil de comprar y reemplazar debido a la 

amplia variedad  de biberones de distintas marcas y tamaños. Sin embargo la mayoría de estos 

biberones de plástico están hechos o contienen una variedad de aditivos o compuestos que 

pueden ser potencialmente tóxicos. (Ali et al., 2019).Se ha encontrado que biberones de 

policarbonato ( PC)  expuestos a una temperatura alta y con un período de prueba más largo 

dan como resultado una mayor migración de BPA desde las botellas de PC.  (Kubwabo et al., 

2009) .  

 

El continuo estudio e investigación sobre la exposición de BPA  hizo que  en el años 2015 La 

Autoridad de Seguridad alimentaria Europea (EFSA)  bajara los límites máximos tolerables 

de ingesta de BPA pasando de 50 microgramos por kilogramo de peso corporal a  asolo 4 µgr 

por kg de peso corporal en adultos. (Suryadi et al., 2018) (Aids, 2015). Se estima que los bebés 

alimentados con fórmula de menos de 6 meses y de 6 a 12 meses están expuestos a 1–24 y 

1,65–13 μg de BPA por kg de peso corporal / día (kgbw/d), el Comité Científico Europeo de 

Alimentos propuso que el límite de exposición diaria para bebés de 0 a 4 meses y de 6 a 12 
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meses fuera de 1.6 y 0.8 (μg / kgbw / d), sin embargo existe la migración de aproximadamente 

10 μg de BPA por kg de fórmula (leche) de biberones . (Moghadam et al., 2015) 

 

También se ha descubierto que a pesar de que ciertas etiquetas de biberones indicaban ser 

libres de BPA estudios han demostrado lo contrario. Las cantidades se encontraron dentro de 

los márgenes de seguridad dentro de los márgenes globalmente aceptados sin embargo la 

etiqueta de “Libre de BPA” es inapropiada. Además, se encontró que la cantidad de BPA 

migrante aumentó significativamente a medida que se aplicaba más estrés mecánico. 

Concluyó que si se usan biberones de plástico, deben ser reemplazados  con más frecuencia 

para evitar la liberación de BPA y se debe  usar un detergente adecuado para limpiar biberones 

que reduzca el riesgo de fuga de BPA. (Ali et al., 2019) 

 

Las concentraciones de migración por parte de las botellas de PET y PC(policarbonato ) varían 

bastante entre estudios aunque se cree que normalmente es del orden de los nanogramos por 

litro (ng/L)  como las reportadas en  (Yun et al., 2018) . Esto puede ser especialmente cierto 

en estudios hechos en países que tengan alguna regulación del uso de BPA .Un estudio del 

2020 encontró BPA lixiviado del plástico de los contenedores de alimentos y de los biberones 

que contienen leche o agua donde la concentración medida de BPA fue de  en una 

concentración de 0.1 mg / L  (Pant et al., 2020)   esto es  una concentración aproximadamente  

100000 veces más alta que la reportada en (Yun et al., 2018). Y otro estudio hecho en Irán en 

2021 confirmó concentraciones similares con una concentración de 0.98mg/L de BPA en agua 

dentro botellas de plástico. (Narevski et al., 2021) 

 

La migración de BPA a agua puede incrementar de manera considerable si el agua posee una 

alta temperatura o un pH elevado y dicha migración puede llegar  a ser superior a lo los 

0.15mg/L. (Biedermann-Brem & Grob, 2009b).   Un estudio llevado a cabo en indonesia 

encontró que los niveles de contaminación de BPA fueron 2.4090 mg/L y que incluso la 

concentración puede incrementar aún más si las botellas son expuestas a temperaturas más 

altas (Suryadi et al., 2018). 

 

La mayoría de las concentraciones de BPA en biberones se encuentran claramente debajo de 

1 mg /L, esto es especialmente cierto en los aquellos estudios llevados a cabo en países 
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desarrollados que desde hace unas décadas han limitado y/o prohibido el uso de BPA en 

recipientes que contengan alimentos y bebidas sin embargo el caso es diferente en países en 

desarrollo donde hay una nula regulación sobre el uso de BPA. Entre las mayores 

concentraciones BPA en agua reportados  se encuentra la concentración de 0.157 mg /L  Este 

valor fue obtenido al someter a los biberones al microondas. Una confirmación de que la 

contaminación de BPA hacia las bebidas se atribuye principalmente  a la degradación del 

policarbonato a altas temperatura. (Biedermann-Brem & Grob, 2009a).   

 

La exposición a BPA en adultos  debido a la ingesta de agua  represente menos del 3% de 

exposición total. (Arnold et al., 2013).Sin embargo los infantes son más propensos a la 

exposición de BPA en que los adultos, debido a factores como: su bajo peso corporal, una 

etapa temprana de desarrollo y una dieta que consiste únicamente en el consumo de líquido 

(leche y/o agua) provocando un incremento a la exposición de BPA por la ingesta de líquidos. 

Esto ocasiona que la primera fuente de exposición de BPA sea un 80% proveniente de 

biberones, un 19 % proveniente de los empaques de fórmulas líquidas como latas o empaques 

de policarbonato y el otro 1 % proveniente de fórmula en polvo .En el 2015 en el panel de 

Materiales en Contacto con Alimentos, Enzimas, Saborizantes y medios de procesamiento 

estableció que  límite tolerable de ingesta diaria (TDI) recomendado debería ser de 4 µgr/kg 

de peso corporal / día. Número que parece estar de acuerdo con la cifra aprobada por la EFSA. 

(Aids, 2015). Ejemplificando el problema; si un niño de 10 kg tomase un litro de leche o agua 

al día que tenga una concentración de 100µg/L de BPA, equivaldría estar expuesto a una dosis 

de 10 μg/kg de peso corporal /por día. Lo cual es una dosis 2 veces más alta que la 

recomendada Comité Científico Europeo de Alimentos 

 

Además se ha reportado que el incremento en los niveles de migración de BPA de biberones 

de policarbonato no solo ocurre al poner en contacto agua caliente con el envase sino también 

el mismo desgaste mecánico de lavados y cepillarlos promueve la migración del BPA. (Ali et 

al., 2019).  El mismo artículo también encontró que incluso aquellos envases etiquetados como 

“Libres de BPA” contienen niveles detectables  de este compuesto. Siendo esto un indicio que 

el BPA se sigue utilizando en la producción de policarbonato a pesar de las restricciones.  

 

Debido a la relación del BPA con una diversos efectos nocivos diversos países tomar medidas 
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para prevenir la exposición al Bisfenol A. En la Unión Europea y en Canadá ya han prohibido 

su uso en la elaboración de biberones. Desde el 2010 el Ministerio de Medio Ambiente de 

Canadá declaró al BPA como una sustancia tóxica (PROPOSED RISK MANAGEMENT 

APPROACH for, n.d.). En 2015 el gobierno francés tomó medidas para prohibir el uso de 

BPA en materiales que estén en contacto con productos alimenticios. (Miyagawa et al., 2016). 

 

Es relevante añadir que estudio que detectaba la presencia de Bisfenol A en bebidas 

almacenadas en lata, vidrio y PET encontró sorprendentemente que las bebidas en botellas de 

vidrio podían contener una concentración más alta de BPA que aquellas bebidas almacenadas 

en plásticos.  Demostrando que la presencia de BPA en  bebidas no solo se debe a los 

materiales de su envasado. Esto podría deberse a un proceso de contaminación de BPA en un 

alimento o bebida que puede deberse al calor con que son expuestos dichos alimentos a la 

hora de ser transportados o incluso en el mismo proceso de esterilización. (Suryadi et al., 

2018).(M. R. Khan et al., 2021) 

 

6.4 BPA en el ambiente  
 

Debido a su alto nivel de empleabilidad del BPA en la industria , este compuestos se 

encuentran en una gran variedad de productos por lo que la exposición a este compuesto a 

nivel ambiental se ha incrementado ya  que inevitablemente pequeñas cantidades de BPA son 

liberadas al ambiente durante el transporte, procesado y deshecho de productos que lo 

contengan. Las principales fuentes de contaminación de BPA ambientales provienen de aguas 

residuales y  lixiviados de vertederos que provienen de la degradación de los plásticos en los 

mismos vertederos.  (Im & Löffler, 2016). Estudios han detectado concentraciones de 56 μgr 

/L  en cuerpos de agua en  Asia y Europa. (Corrales et al., 2015) 

 

La contaminación de BPA ya tiene décadas sucediendo alrededor del mundo  en 2001 

Yamamoto y colaboradores encontraron que los lixiviados de vertederos en Japón alcanzaban 

concentraciones de hasta 17.2 mg/L , con un nivel promedio de 269 μgr/L (Yamamoto et al., 

2001) . Similarmente en Alemania se encontraron concentraciones de 3.61 mg/L . (Coors et 

al., 2003). Estudios más recientes en aguas residuales en  China han encontrado 
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concentraciones de BPA que van de10 μgr/L hasta 10 mg/L. (X. Ye et al., 2012) y otro estudio 

del 2021  reportó una concentración de 27. 6 μgr/L (Z. Huang et al., 2021).  

 

En USA igualmente  se encontraron concentraciones de 6.38 mg/L de BPA en los lixiviados 

de vertederos  (Masoner et al., 2014). Y en lugares del sur de Europa como en Grecia se 

detectaron concentraciones entre 58..4 μgr/L hasta 7.8 mg/L. (Nika et al., 2020) mientras otros 

reportes encontraron concentraciones entre 0.70 a 2.72 mg/L en el mismo país.(Narevski et 

al., 2021)  

 

Es por eso que el monitoreo de BPA en agua es importante en especial en países como México 

donde no hay una regulación para la producción y uso de BPA en plásticos. Así mismo se 

debe explorar la exposición por parte de aguas residuales en ríos y mares ya que botellas de 

plástico pueden presentar liberación de BPA en el ambiente e introducirse a la cadena trófica, 

esto es de suma importancia ya que abre una nueva área para los métodos de tratamiento de 

aguas residuales  ya que comúnmente los procesos solo se encargan de eliminar 

microorganismos patógenos o ciertos metales pesados sin embargo los contaminantes 

emergentes como el BPA no son eliminados completamente en los influentes y efluentes de 

las plantas de tratamiento liberándose al ambiente. (Peña-Álvarez & Castillo-Alanís, 2015). 

 

 

 

6.5 Sensores de bisfenol A 
 

Debido a los riesgos que presenta el BPA a la salud últimamente se ha estado desarrollando 

una gran cantidad de diversos sensores y biosensores de la naturaleza más diversa. Usando 

diversos materiales para la detección de BPA. 
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Figura 5 Nuevos componentes de reconocimiento y transductores utilizados para la fabricación de sensores (Ragavan et 

al., 2013) 

.  

 

Entre los métodos analíticos que son usados comúnmente para la determinación de BPA se 

encuentran las técnicas de cromatografía, de espectrometría de masas y la fluorometría. La 

tabla 3 presenta distintos métodos utilizados para la detección de Bisfenol A. Métodos como 

HPLC tienen la ventaja de haber sido probados durante bastante tiempo con resultados fiables 

y de alta precisión. No obstante en los últimos años han surgido nuevos métodos  como el uso 

de Dispersión de Raman para cuantificar presencia de BPA con un límite de detección en el 

rango femto-molar (Chung et al., 2015).  

 

Tabla 3 Distintos Tipos de Sensado de BPA 

Tipo de Sensor Límites de 

detección 

        Muestra Referencia 

Cromatografía 

líquida de alto 

rendimiento. (HPLC)   

1 ng/L Agua en biberones (Kaykhaii et al., 2020) 

Cromatografía 

líquida-

espectrometría de 

1.9 ng/L Agua de mar (HASEGAWA et al., 

2016) 
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masas 

Cromatografía de 

gas-espectrometría 

de masas 

3 ng/Kg Leche materna (Deceuninck et al., 

2015) 

Quimioluminiscencia 0.2 and 0.02 µg/L Agua en biberones (Maiolini et al., 

2014) 

Fluorescencia 1.1 µg/L Bebidas comerciales (Mo et al., 2016) 

Dispersión Raman 

mejorada en 

superficie 

10 fM/L Agua Potable (Chung et al., 2015) 

Resonancia de 

plasmón de 

superficie 

40 ng/L Agua Potable (Hegnerová & 

Homola, 2010) 

 

Prueba BLYES 24 µg/L Agua residual (Rajasärkkä & Virta, 

2013) 

Inmunoensayo 

(ELISA) 

0.22 nM Líquido contenido en 

latas de comida 

(Moreno et al., 2011) 

 

 

Sin embargo, estos métodos requieren personal especializado, un laboratorio equipado y 

pretratamiento de las muestras incrementado costos y tiempo de operación lo que dificulta y 

reduce la aplicabilidad de estos métodos. Una solución a esta clase de problemas ha sido el 

estudio y aplicación de sensores electroquímicos. Los sensores electroquímicos se han 

empleado ampliamente como una técnica aceptable debido a su  diseño sencillo, el ahorro de 

tiempo, excelente sensibilidad, análisis rápido, fiabilidad, portabilidad, simplicidad de los 

instrumentos y bajos costos de instrumentación,. (Ezoji et al., 2020).  

 

 

6.5.1 Sensores electroquímicos 
 

 

Debido a que el BPA es una molécula electro-activa debido a sus grupos fenólicos, lo hace un 

excelente analito para ser evaluado mediante técnicas electroquímicas,  por lo tanto la 

detección de BPA está basada en la señal de la oxidación de los grupos hidroxilos sobre la 

superficie de los electrodos. La tabla 4 presenta diversos sensores electroquímicos utilizados 

para la detección de BPA demostrando que es un método eficiente y probado para la detección 

de Bisfenol A especialmente cuando se utilizan electrodos modificados que proporcionen 
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mayor área de adsorción, mejor la capacidad de transferencia de electrones así como 

conductividad es una área de estudio para la construcción de sensores electroquímicos y 

biosensores.(Ezoji et al., 2020) 

 

El uso de nano-materiales en el sensado electroquímico es cada vez más extenso debido a que 

proporcionan una gran área de superficie y excelentes propiedades mecánicas, químicas, 

físicas y eléctricas. Además de poder ser funcionalizados para aumentar la selectividad a 

determinados analitos de interés. Convirtiéndolos en una excelente opción para su utilización 

en sensores electroquímicos (Baig & Sajid, 2017) 

 

En los últimos años se  ha reportado nuevas alternativas  en donde se evalúan distintos 

materiales que sean capaces de detectar BPA  entre los que se encuentran: Nano partículas 

metálicas, , Nanotubos de carbono ,Grafeno y diversos tipos de biomoléculas.(Varmira et al., 

2017).  

 

Polímero de impresión molecular 

 

Polímero de impresión molecular (MIP) son materiales sintéticos usados en el diseño de 

sensores debido a su estabilidad térmica, selectividad y reusabilidad. La unión de estos 

materiales poliméricos con el analito en cuestión depende de la selección del monómero 

utilizado en el MIP  tomando en cuenta, la forma, la masa, la absorbancia o la carga eléctrica 

de la sustancia de cuantificar. El diseño de estos materiales se basa en la imitación del 

reconocimiento molecular que se lleva acabo bilógicamente como enzima-sustrato o 

anticuerpo-antígeno.  Las ventajas de los MIPs en sensores electroquímicos son su capacidad 

de ser  un elemento de reconocimiento y de transducción a la vez. Estas ventajas permiten la 

miniaturización  y la reducción de costos en el diseño del sensor.(Yin et al., 2011) 

 

Un composito de un MIP de polipirrol/Grafeno/Quantum Dot fue utilizado en la detección 

electroquímica de BPA con un límite de detección de 0.04 0.04 μM donde su nuevo  método 

de fue aplicado en muestras de agua de mar. (Tan et al., 2016). Otro sensor electroquímico 

basado en un MIP de polipirrol y óxido de grafeno obtuvo un límite de detección de 0.2 nM 

dicho sensor fue utilizado  para detectar la presencia de BPA en leche bovina (Karthika et al., 
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2021) 

 

 

Nanotubos de carbono 

 

Debido a las únicas propiedades de los nanotubos de carbono como una gran área superficial 

por unidad de volumen, gran estabilidad térmica y química, capacidad de funcionalización así 

como propiedades eléctricas y ópticas facilitan su uso en el diseño de sensores 

electroquímicos. Los Nanotubos de carbono ayudan a mejorar la reactividad electroquímica, 

dan una mayor eficiencia en el proceso de transferencia de electrones, la sensibilidad y la 

velocidad de respuesta. (Zeng et al., 2016) 

 

El uso de nanotubos de carbono (CNTs) en electrodos de carbón vítreo  (GCE) permite 

mejorar la tasa de oxidación del BPA al incrementar el área superficial.  , un estudio utilizó 

nanotubos de carbono multi-pared sobre un electrodo de carbón vítreo para realizar la 

detección de Bisfenol A en un pH igual a 7, obteniendo buenos resultados con un límite  de 

detección de nanogramos. (J. Li et al., 2011) 

 

Así mismo se han utilizado nanotubos de carbono multipared (MWCNTs) funcionalizados  

con grupos hidroxilo para cuantificar la presencia de BPA en concentraciones de hasta 0.81 

microgramos /L , esta técnica fue aplicada para medir la concentración de Bisfenol A en 

biberones. (Cosio et al., 2017).Otra investigación utilizó nanotubo de carbono multipared 

(MWCNT) junto a nano partículas de oro  en una película híbrida recubierta de GCE ha 

permitido llevar a cabo una detección de BPA en el rango nanomolar. (Tu et al., 2009) 

 

Grafeno 

 

El grafeno es utilizado en la creación de electrodos modificado para poder cuantificar  diversos 

analitos de interés ya que su uso mejora las propiedades de conductividad eléctrica, área 

superficial y tensión mecánica. Todo bajo costos relativamente bajos. (Magesa et al., 2019). 

 

La mejora proporcionada del grafeno sobre el electrodo de carbón vítreo  mediante una prueba 
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de CV (Voltametría cíclica) mostró una mejora cinética de electrón y una corriente 75% 

superior comparada con el electrodo no modificado. Este mismo electrodos fue utilizado para 

detectar BPA en botellas de agua mineral con un límite de detección de 4.689 × 10−8 M. 

(Ntsendwana et al., 2012). En otra investigación el grafeno sobre electrodo de carbón vítreo 

/GCE)  para la detección electroquímica de BPA ya ha sido investigado llegando a una 

detección de Bisfenol A de hasta 0.76 µM. (Ndlovu et al., 2012). 

 

 

Nano partículas  

 

Las nanopartículas metálicas también han sido utilizadas en la detección de BPA mediante 

técnicas electroquímicas debido a su buena conductividad eléctrica y una mayor área 

superficial junto a un gran desempeño catalítico. Otra cualidad resaltante de las nano 

partículas metálicas es su capacidad de ser electro depositadas sobre la superficie del electrodo 

además las nano partículas de oro (AuNPs) presentan la ventaja adicional de ser 

biológicamente compatibles por lo que son utilizadas en estudios celulares.(Saha et al., 2012)  

 

Normalmente las nanopartículas son usadas junto a materiales como grafeno o nanotubos para 

mejorar las respuestas catalíticas. El uso de nano partículas de oro y plata junto a grafeno en 

electrodos de carbón vítreo ha obtenido buenos resultados  en la cuantificación de BPA con 

límites de detección en rango nano molar. (YU et al., 2017b)(Tsekeli et al., 2021). Las nanos 

partículas compuestas de óxidos metálicos también han sido estudiadas debido a que son 

consideradas más asequibles. Hou y colaboradores utilizaron nano partículas de óxido férrico 

para detectar Bisfenol A , en sus resultados obtuvieron un límite de detección muy por debajo 

del LOD usualmente reportado en la literatura llegando a detectar BPA a concentraciones de 

hasta0.031 nM. (Hou et al., 2014) 

 

. 

Biomoléculas 

 

Se denomina biosensor a cualquier aparato que hace  uso de biomoléculas como aptámeros, 

enzimas o anticuerpos para generar para el reconocimiento de un determinado analito. El uso 



25 
 

de estas moléculas ha sido provechoso en el desarrollo de biosensores electroquímicos  ya que 

dan detección más específica y selectiva. (Tajik et al., 2020) 

 

Los anticuerpos son proteínas que son producidas naturalmente en el sistema inmunológico y 

que sirven como agentes de reconocimiento al momento de detectar antígenos. El uso de 

inmunoensayos junto al uso de métodos electroquímicos permite obtener sensores con buena 

reproducibilidad, selectividad y estabilidad. El uso de un inmunosensor junto a nanotubos de 

carbono multipared y nano partículas de oro obtuvo límites de detección de 8.7 nM de BPA 

en soluciones buffer de fosfato. (Y. Huang et al., 2016) . Un biosensor similar mediante el uso 

de anticuerpos y nano partículas de oro obtuvo un límite de detección de 12.35 μgr/L  en 

soluciones de fosfato.(Y. Lu et al., 2016). 

 

 

Los aptámeros son materiales compuestos de oligonucleótidos o moléculas peptídicas que les 

permiten tener alta especificidad y sensibilidad. El uso de aptámeros en sensores 

electroquímicos da lugar a dos tipos de estrategias de uso denominados “signal off” y “signal 

on”, En donde la estrategia de “signal on” da lugar a enormes ganancias en la señal mejorando 

así considerablemente la sensibilidad de la detección. El uso de aptámeros para la detección 

de BPA mediantes métodos electroquímicos mostró alcanzar un límite de detección de hasta 

0.41 pM (Yujie Liu et al., 2016) . Otra investigación  creo puentes de aptámeros donde una 

señal es desencadenada por la unión de la desoxinucleotidil transferasa terminal (TdT) a otro 

extremo del aptámero, el diseño del sensor se basa en que al interaccionar el BPA con el 

aptámero dicha señal se ve reducida pudiendo así obtener la concentración del analito deseado. 

El límite de detección reportado fue de 15 pM   (Abnous et al., 2018) 

 

Las enzimas son conocidas por ser eficientes catalizadores de diversas reacciones biológicas. 

Su alta especificidad y selectividad ha permitido ser usadas en sistemas de biosensado 

electroquímico.  El uso dela enzima lacasa junto a nanotubos de carbono y nanopartículas de 

óxido de zinc permitió mejorar la sensibilidad en la oxidación del BPA pudiendo obtener una 

respuesta lineal en el rango micromolar y un límite de detección de 6 nM con una gran 

reproducibilidad. (Kunene et al., 2018)  . Asimismo la enzima tirosinasa junto nanopartículas 

de carbón vegetal  alcanzó un límite de detección de 3.18 nM .  Este mismo biosensor mostró 
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una alta reproducibilidad y buena selectividad frente a pruebas con interferentes. (Yang Liu 

et al., 2019) 

 

La tabla 4 presenta más ejemplos de los distintos tipos de materiales utilizados en los sensores 

electroquímicos para la detección de BPA 

 

Tabla 4 Sensores usados en la detección de BPA 

Material Límites de 

detección 

Muestra Referencia 

NPs Fe3O4/ /GCE 0.031 nM Agua 

embotellada 

(Hou et al., 2014) 

Pd/TiO2-SiC/GCE // DPV 4.3 nM Agua y aguas 

residuales 

 

(Yang et al., 2014) 

Au NPs/MoS2/GCE 

//CV 

5 nM Empaques de 

comida, agua 

embotellada 

(K. J. Huang et al., 

2014) 

AB-DHP modificado sobe GCE 6 nM Agua residual (W. Huang & 

Yang, 2008) 

rGO-Fc-NH2/AuNPs/GCE 2 nM Leche (N. Huang et al., 

2015) 

 

GS-peptidos/tirosinasa/GCE 0.72 nM Agua en botellas 

de plástico 

 

(Qu et al., 2013) 

G-MN202/Quitosano/GCE 1 nM Leche y agua (W. Zhou et al., 

2014) 

Aptamero/AuNPs-GR/GCE 5 nM Leche (L. Zhou et al., 

2014) 

MMIN/CPE 100 nM Agua en Botellas 

de plástico 

(Zhu et al., 2014) 

AuNPs/SGNF/GCE 35 nM Muestras en 

Biberones 

(Niu et al., 2013) 

Polianilina-MWCNTs/GCE 10 nM Muestras en 

biberones 

(Poorahong et al., 

2012) 

GR–IL/GCE 8 nM Leche y refresco (Jing et al., 2015) 

NiO/MWCNT/GCE 28 nM Agua (Goulart & 

Mascaro, 2016) 

PAb-modificado con nano-CP 

/GCE 

0.3 ng/mL Suero Humano (Rahman et al., 

2007) 
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Au/MIP 3.6 nM Miel, Agua y 

jugo de uva 

(J. Huang, Zhang, 

Lin, et al., 2011) 

Nano-HA-Chi-TYR modificado 

en electrodo de oro Au 

5 nM Agua residual (L. Lu et al., 2010) 

Tirosinasa-PEDOT:PSS/SPE 19 nM Agua (Moczko et al., 

2012) 

C60/GCE 3.7 nM Agua residual (Rather & De 

Wael, 2013) 

MIP-NG-GCE 138 nM Agua 

enbotellada 

(J. Huang, Zhang, 

Liu, et al., 2011) 

Nanotubos de TiO2 y MIPs de 

polipirrol. 

2 nM Agua (B. Lu et al., 2013) 

CoTe QDs/Dendrímero PAMAM 1 nM Agua  (Yin, Zhou, et al., 

2010a) 

Tirosinasa y SWCNTs. 20 nM Agua  (Mita et al., 2007) 

MWCNTs modificados sobre 

GCE 

5.0 nM Empaques de 

comida  

(J. Li et al., 2011) 

MWCNTs hidroxilados sobre 

GCE 

0.81 μg/L Agua en 

biberones 

(Cosio et al., 

2017) 

MWCNTs/AuNPs sobre GCE 7.5 nM Agua en 

contacto con 

plástico 

 (Tu et al., 2009) 

Grafeno/GCE 46.89 nM Agua mineral en 

botellas de 

plástico 

(Ntsendwana et 

al., 2012). 

Grafeno/GCE 0.76 µM Buffer de fosfato    

pH   10 

(Ndlovu et al., 

2012). 

AuNPs/Grafeno/GCE 1 nM Buffer de fostato  

pH 7.0 

(YU et al., 2017b) 

AgNPs/Grafito/GCE 230 nM Muestras de 

papel térmico 

(Tsekeli et al., 

2021) 

PAMAM-Fe3O4/GCE 5 nM Leche (Yin et al., 2011) 

PPy MIP/Grafeno/QD 0.04 μM Agua de mar (Tan et al., 2016) 

PPy MIP/Óxido de Grafeno 0.2 nM Leche  (Karthika et 

al., 2021) 

Inmunoensayo/MWCNTs/AuNPs 8.7 nM Buffer de fosfato 

pH 7 

(Y. Huang et al., 

2016) 

Anticuerpos/AuNPs 12.35 μgr/L   Buffer de fosfato 

pH 7 

(Y. Lu et al., 

2016) 

Aptámero/GCE 0.41 pM Buffer de fosfato (Yujie Liu et al., 
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Ph 7 2016) 

Aptámero/TdT/ 15 pM Agua y jugo de 

Uva 

(Abnous et al., 

2018) 

 

Lac/Ag–ZnO/MWCNTs/CSPE 6 nM Agua en Botellas 

de plástico 

(Kunene et al., 

2018) 

BCNP/Tyr/Nafion/GCE 3.18 nM Agua (Yang Liu et al., 

2019) 

SWCNTs 7.3 µM Agua en Botella 

de plástico 

(Kanagavalli & 

Senthil Kumar, 

2018) 

 

 

6.6 Técnicas Voltamétricas 
 

 

La configuración más común empleada para este tipo de prueba electroquímicas consiste en 

una celda de tres electrodos, Un electrodo de trabajo, un electrodo de referencia y un contra 

electrodo, como lo muestra la figura 6 , en donde son conectados a un potenciostato para la 

realización de pruebas electroquímicas 

 

 

Electrodo de trabajo. 

 

El electrodo de trabajo realiza la reacción electroquímica de interés. Se utiliza un potenciostato 

para controlar el potencial aplicado del electrodo de trabajo en función del potencial del 

electrodo de referencia. El aspecto más importante del electrodo de trabajo es que está 

compuesto por material redox/inerte en el rango de  potencial de interés. Los diferentes 

materiales de los electrodos también pueden dar lugar a respuestas electroquímicas diferentes, 

debido a que la cinética de transferencia de electrones difiere sustancialmente entre los tipos 

de electrodos, cuando la adsorción se produce cuando la adsorción se produce fuertemente 

sólo en ciertos materiales de electrodos, o cuando se produce una reactividad específica de los 

electrodos con los sustratos. 
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Electrodo de referencia 

 

Es un electrodo tiene un equilibrio de potencial definido y estable, es usado como su nombre 

lo indica, como un punto de referencia en donde el potencial de otros electrodos pueden ser 

calculado en una celda electroquímica para mejorar las medidas obtenidas. Usualmente es 

usado un electrodo de plata, AgCl/Ag.   

 

 

Contra-electrodo 

 

Cuando un potencial es aplicado al electrodo de trabajo y produce un proceso redox, la 

corriente empieza a fluir; el propósito del contra electrodo es el de completar el circuito 

eléctrico, permitiendo que el flujo de cargas pase entre el electrodo de trabajo y el 

contraelectrodo. 

 

Para asegurar que la cinética de la reacción que ocurra en el contra electrodo no afecte a las 

mediciones en el electrodo de trabajo, la superficie del contra electrodo es mucho más grande 

que la del electrodo de trabajo. Usualmente es utilizado un alambre de platino aunque también 

se encuentran los contra electrodos basado en carbón. Como lo muestra la figura 6 (Elgrishi 

et al., 2018) 
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Figura 6 Configuración típica de una celda de 3 electrodos.(Elgrishi et al., 2018) 

 

6.6.1 Voltametría 

 

La electroquímica es una herramienta poderosa en el momento de estudiar reacciones que 

involucren transferencia de electrones. Dentro de la electroquímica la voltametría representa 

un área de gran interés debido a las diversas aplicaciones. En voltametría  un voltaje 

dependiente del tiempo es aplicado a un electrodo  y la corriente resultante es medida como 

una función del voltaje aplicado. El gráfico resultante es denominado voltamograma y es útil 

para la identificación de diversos analitos ya que es posible obtener  el perfil electroquímico 

de un compuesto. (Venton & DiScenza, 2020). La voltametría busca  investigar los procesos 

de óxido/reducción de las especies moleculares, esta misma capacidad de poder cambiar una 

molécula mediante un proceso electroquímico nos permite obtener parámetros 

termodinámicos y cinéticos de las especies investigadas; siendo esto es de gran utilidad para 

el desarrollo de sensores, biosensores y variables fisicoquímicas de interés. 

 

La alta sensibilidad, su aplicación en un aplico rango de temperaturas, tiempos de análisis 

breves, el uso de un amplio número de solventes y electrolitos para la preparación de la celda, 

determinación simultánea de varios analitos, la habilidad de determinar parámetros cinéticos 

y termodinámicos son algunas de las ventajas que el uso de técnicas voltamétricas nos aportan. 

Además que el potencial aplicado puede ser adaptado a diversas formas para mejorar el 
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rendimiento haciendo que el uso de estas técnicas electroquímicas sea bastante flexible y 

adaptable. El uso de los cambios de potencial en el tiempo (comúnmente llamados barridos 

de potencial) dan lugar a procesos de óxido reducción en las especies electroactivos presentes 

en la solución , dando lugar a procesos que conocemos como reacciones faradaicas. (Simões 

& Xavier, 2017) 

 

6.6.2 Voltametría cíclica  

 

En la voltametría cíclica se hace uso de un potencial E en forma de sierra que varía con el 

tiempo, dando lugar a que el cambio del potencial puede ser negativo o positivo. Como se 

puede ver en la figura, la dirección del barrido es lineal hasta llegar a t=t1 en donde la dirección 

de barrido es invertida hasta llegar al potencial mínimo establecido, una vez alcanzado ese 

punto el barrido vuelve a cambiar a su dirección inicial hasta llegar a máximo potencial 

permitido .Creando ciclos que pueden tener muchos barridos. (Simões & Xavier, 2017) 

 

 

Figura 7 Potencial variable en el tiempo usado en la voltametría cíclico (Simões & Xavier, 

2017) 

Entre los parámetros de la función de potencial que pueden utilizarse se encuentran: (Simões 

& Xavier, 2017) 

 

 Potencial inicial : Ei 

 Dirección inicial del barrido 

 Velocidad de barrido:  v 
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 Potencial máximo:  Emax 

 Potencial mínimo:  Em 

 Potencial final : Ef 

 

Un proceso en donde las cargas (ejemplo: electrones) son transferidas a través de la interface 

es denominado faradaico y a dicha corriente se le denomina corriente faradaica.  

 

En los procesos no faradaicos o de fondo, no existe transferencia de carga a través de la 

superficie, en esas condiciones los procesos de adsorción y des adsorción en el electrodo de 

trabajo no existen. Entre los procesos no faradaicos se encuentra comúnmente  la formación 

de una doble capa generada por la interacción del analito en solución con el electrodo, que da 

lugar a un tipo de corriente denominada capacitiva. (Simões & Xavier, 2017) 

 

Por lo tanto la corriente total registrada en el diagrama es la suma de todas las corrientes 

contribuyentes las faradaicas y no faradaicas. Se ha demostrado que la corriente capacitiva es 

proporcional a la velocidad de barrido 𝐼𝐶 ∝ 𝑣  y la corriente faradaica es proporcional a la raíz 

cuadrada de la velocidad de barrido 𝐼𝐶 ∝ 𝑣1/2 esto significa que para altas velocidades de 

barrido el factor de la corriente no capacitiva será más significativo que la faradaica y por lo 

tanto alterar los resultados obtenidos. (“Electrochemistry. Principles, methods and 

applications,” 1994) 

 

𝑰 = 𝑰𝑪 + 𝑰𝑭 = 𝑪𝒅

𝒅𝑬

𝒅𝒕
+ 𝑰𝑭 = 𝑪𝒅𝒗 + 𝑰𝑭 

 

La figura 8 muestra el voltamograma típico de una voltametría cíclica. La forma de este 

diagrama puede ser entendida de la siguiente manera : Una vez alcanzado el potencial donde 

la reacción empieza en el electrodo la corriente incrementa , sin embargo la creación de un 

gradiente de concentración y el consumo de especies electro activas, implica que al continuar 

con el barrido de potencial la corriente llegara a un valor máximo , denominado corriente de 

pico , es aquí cuando el número de especies electro activas empieza a decaer , ocasionando 

que la corriente decaiga. (“Electrochemistry. Principles, methods and applications,” 1994) 
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Figura 8 Voltametría cíclica de un sistema reversible típico, señalizando los picos en las corrientes catódicas 

y aniónicas (“Electrochemistry. Principles, methods and applications,” 1994) 

 

En el pico de corriente junto al potencial respectivo se calculan teóricamente con la siguiente 

ecuación: 

 

𝑰𝒑,𝒄= − 𝟐. 𝟔𝟗 × 𝟏𝟎𝟓𝒏𝟑/𝟐𝑨𝑫𝑶
𝟏/𝟐[𝑶]∞𝒗𝟏/𝟐 

 

 

En donde las unidades de A se encuentran en cm2, 𝐷0 en cm2/s , [𝑂]∞ en mol/cm3 y  𝑣 en 

V/s . Otra relación importante es donde  las corrientes anódicas y catódicas de los puntos 

máximos  preservan una relación de 1:1, debido la reversibilidad del proceso. 

 

|
𝑰𝒑,𝒂

𝑰𝒑,𝒄
| = 𝟏 

 

En un sistema no reversible el analitos solo presenta una sola corriente pico ya sea de una 
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oxidación o una reducción, implicando que la reacción electroquímica solo va en una 

dirección. La figura 9 muestra el tipo de curva esperada en un proceso irreversible. 

 

 

 

Figura 9 Diagrama de una Voltametría cíclica de un sistema irreversible, al invertirse la dirección del barrido 

se obtiene la continuación del decaimiento de la corriente. (“Electrochemistry. Principles, methods and 

applications,” 1994) 

 

En un proceso irreversible la corriente de pico y su potencial pueden ser calculados 

teóricamente con las siguiente ecuación : 

 

𝑰𝒑,𝒄= − 𝟐. 𝟗𝟗 × 𝟏𝟎𝟓𝒏(𝜶𝒄𝒏´)𝟏/𝟐𝑨𝑫𝑶
𝟏/𝟐[𝑶]∞𝒗𝟏/𝟐 

 

Debido a que la contribución de la corriente capacitiva incrementa con el aumento de la 

velocidad de barrido, esto limita a la sensibilidad de esta técnica ya que la corriente capacitiva 

genera un ruido de fondo. Por lo tanto el uso de CV para el uso de determinaciones 

cuantitativas se encuentra limitado , sin embargo es usualmente usada en procesos 

exploratorios , para determinar el proceso redox de distintos analitos, Otras métodos 

voltamétricos han sido diseñados para reducir la contribución de la corriente capacitiva y por 

lo tanto son capaces de mejor la sensibilidad de la medición , estos métodos hacen uso de  

potenciales de pulso, entre los que se encuentra la voltametría de pulso diferencial (DPV) y la 

voltametría de onda cuadrada (SWV) (Simões & Xavier, 2017) 
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6.6.3 Voltametría de Pulso diferencial  (DPV) 
 

Es una técnica voltamétrica,  donde se hace uso de una señal de voltaje que combina pulsos 

cortos sobre una rampa lineal de voltaje. La corriente es medida antes y después del pulso, y 

dicha diferencia entre las corrientes es calculada .Este procedimiento permite  reducir de 

manera significativa la corriente capacitiva que pueda interferir con la corriente faradaica. 

Esta ventaja de la DPV de poder reducir la corriente capacitiva permite aumentar la 

sensibilidad a concentraciones aún menores. Además los pequeños pulsos de potencial, 

permiten obtener picos más estrechos lo que facilitando la distinción entre analitos con picos 

de oxidación similares. (Venton & DiScenza, 2020) 

 

 

Figura 10 Tipo de potencial usado en DPV, como se puede ver esta señal se forma mediante la combinación 

de una función escalonada y una señal de pulso (Venton & DiScenza, 2020) 
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El uso de técnicas de pulso fueron inicialmente desarrolladas en electrodos de mercurio El 

objetivo es sincronizar los pulsos para promover el crecimiento de una gota y así reducir las 

contribuciones de las corriente capacitivas. Se parte del hecho en donde las corrientes de fondo 

como las corritentes capacitivas  no cambian de manera significativa desde la primer medición 

a antes del pulso a la segunda medición después del pulso, así el proceso substractivos permite 

tener una mejor cancelación de la contribución de las corrientes de fondo. 

 

 

El pico de corriente máxima  es directamente proporcional a la concentración de la especie 

electroactiva, como se describe en la siguiente ecuación: (“Electrochemistry. Principles, 

methods and applications,” 1994). Esto es de gran interés ya que nos permite establecer una 

relación proporcional entre el pico de corriente y la concentración del analito a investigar. 

 . 

(𝜹𝒊)𝒎𝒂𝒙 =
𝒏𝑭𝑨(𝑫𝑶)

𝟏
𝟐𝑪𝑶

∗

𝝅
𝟏
𝟐(𝝉 − 𝝉´)

𝟏
𝟐

(
𝟏 − 𝝈

𝟏 + 𝝈
) 

 

donde, 𝜎 = 𝑒𝑥𝑝(𝑛𝐹∆𝐸𝑝/2𝑅𝑇), y ∆𝐸 es la amplitud de pulso. A medida que ∆𝐸 aumenta, el 

cociente (
1−𝜎

1+𝜎
) aumenta y finalmente alcanza la unidad. 

La selección de la amplitud de pulso y la tasa de escaneo potencial usualmente requiere un 

intercambio entre la sensibilidad, resolución y velocidad, por lo tanto, debe hacerse de acuerdo 

con la teoría o utilizar las reportadas en artículos similares. Las amplitudes de pulso demasiado 

grandes pueden conducir a picos de corriente más amplios, el ancho de pulso  𝑡𝑚 generalmente 

se establece en aproximadamente 50ms, mientras que las amplitudes de pulso se ajustan entre 

los 25-50mV, junto con una tasa de escaneo de 50mV/s (Bard & Faulkner, 2002) 

. 
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6.7 Hidróxidos dobles laminares (LHDs) 
 

Los Hidróxidos dobles laminares (LDHs) son materiales nanoestrucutrados 2-dimensionales, 

con propiedades fisicoquímicas únicas. Estos materiales comprenden una variedad entera de 

materiales con estructuras y compasiones químicas ajustables. Como su nombre lo indican los 

LDHs consisten de las láminas cargadas positivamente de hidróxidos metálicos con moléculas 

de aniones y agua situadas entre las láminas. La fórmula general de su composición química 

es: 

 

[𝑴𝟏−𝒙
𝟐+ 𝑴𝒙

𝟑+(𝑶𝑯−)𝟐]
𝒙+

(𝑨𝒏−)
(

𝒙
𝒏

)
(𝒚𝑯𝟐𝑶) 

 

En donde M, representa los metales divalentes y trivalentes correspondientes, A el anión .X 

es equivalente a la proporción  donde (𝑀3+/(𝑀2++𝑀3+))  y  puede tomar valores entre 0.22 

y 0.33 o incluso 0.4. (Baig & Sajid, 2017).  

 

Desde un punto estructural los LDHs son comparados con la brucita (Mg(OH)2)  en donde el 

ion de magnesio se encuentra rodeado por seis iones de OH, formando estructuras octaédricas 

conectadas entre sí formando así una lámina 2D. Dichas láminas pueden ser cargadas 

positivamente si es añadido un ion trivalente reemplazando parcialmente al ion divalente. Esta 

carga eléctrica es balanceada con los aniones en los espacios interlaminares , moléculas de 

agua también se encuentran en aquellos espacios interlaminares que ayudan a terminar de 

estabilizar la estructura. La estabilidad de las láminas 2D,  viene  de los enlaces de hidrógeno 

entre la lámina y el espacio interlaminar. (Baig & Sajid, 2017)(D. Zhou et al., 2021) 
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Figura 11 Estructura química de un LDH (Boumeriame et al., 2021) 

 

 

Una de las mayores ventajas y características de los LDHs es su estructura que puede ser 

ajustada al modular los tipos de metales divalentes y trivalentes utilizados (𝑀2+𝑦 𝑀3+),  la 

proporción entre ellos  y el ión interlaminar, la figura 12 muestra las diversas ventajas del uso 

de LDHs. Es recomendable que los iones divalentes y trivalentes seleccionados  no tengan un 

radio iónico significativamente diferente que la del Mg y Al. Normalmente para la elección 

de iones divalentes se encuentran: Mg, Ni, Zn, Co, Cu, o Cd , mientras que los cationes 

trivalentes utilizados normalmente son : Al, Cr, Fe , Mn o Ga. El tipo de aniones 

interlaminares más comunes son del tipo inorgánico como los carbonatos, cloruros, nitratos y 

sulfatos. (Velasco et al., 2012) 
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Figura 12 Ventajas de uso de Hidróxidos Dobles Laminares 

 

Debido a su versatilidad los hidróxidos dobles laminares han sido aplicados en diversos temas 

de investigación que van desde su uso en adsorción de contaminantes atmosféricos y en 

medios acuosos ,envío de  fármacos  (Chaillot et al., 2021)  .Otras aplicaciones de los LDHs 

se encuentran: 

 

 Catálisis  (He et al., 2013) (Boumeriame et al., 2021) 

 Retardarte de flama  (Kalali et al., 2015) 

 Celdas de combustible  (Nicotera et al., 2015) 

 Administración de fármacos (Li Li et al., 2014) 

 Extracciones analíticas (Sajid, 2017) (Sajid et al., 2017) 

 Detección de metales  (Isa et al., 2015) 

 Detección de peróxido de hidrógeno (Heli et al., 2016) 
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 Detección de pesticidas (Heli et al., 2016) 

 Hidrólisis para la obtención de hidrógeno. (D. Zhou et al., 2021) 

 

Además la caracterización de hidróxidos dobles laminares puede llevarse a cabo por una gran 

multitud de técnicas como: 

 

 Difracción por rayos X (XRD) 

 Espectroscopia de Raman,  

 Espectroscopia infrarroja (FTIR) 

 Análisis termogravimétrico  (TG) 

 Análisis térmico diferencial (DTA) 

 Microscopia electrónica de barrido (SEM) 

 Microscopía electrónica de transmisión (TEM) 

 

La gran ventaja del uso de hidróxidos dobles laminares es que al ser una familia de compuestos 

la identificación de su síntesis es fácil, ya que poseen la misma estructura básica , esto se hace 

evidente principalmente mediante análisis de XRD.  

 

 

6.7.1 Síntesis de LDHs 
 

Los métodos de síntesis de  LDHs  son variados pero básicamente consiste en reunir en 3 

componentes principales 

 

 Fuente de cationes divalentes y trivalentes mediante sales precursoras. 

 Una fuente de aniones , regularmente  obtenida de los aniones originales de las sales 

precursoras  

 Una base fuerte que ocasione la formación de hidróxidos la consecuente formación de 

LDHs 

Existen varios métodos para la síntesis de LDHs que permiten  su preparación en el laboratorio  

mediante proceso químicos sencillos que requieran presiones, temperaturas ambientales 
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proporcionan alternativas flexibles para su uso y aplicación en diversas áreas. (Baig & Sajid, 

2017). Además con el uso de distintas rutas de síntesis factores como la cristalinidad, tamaño 

de partícula, tiempo  de reacción y pureza de fase pueden ser manipulados para la obtención 

de diferentes tipos de nano estructuras de LDH altamente modificables. Los métodos de 

síntesis más utilizados son el método de sol-gel, hidrólisis de la urea, coprecipitación y síntesis 

hidrotermal.  

 

Es importante mencionar que la síntesis de LDHs es competitiva con aquellas relacionadas a 

la producción de hidróxidos e hidróxidos hidratados, que regularmente se encuentran en 

dentro de la misma solución. Aunque estudios termodinámicos demuestran que la generación 

de LDH es favorecida sobre los hidróxidos simples debido a que poseen mayor estabilidad 

termodinámica. (Prevot & Tokudome, 2017)(Costa et al., 2010) . También es importante 

añadir que en los procesos de secado y calcinación para la obtención de LDH  en polvo 

generalmente favorece a la formación de óxidos en el producto final. (Chaillot et al., 2021) 

 

 

Hidrólisis de la Urea  

 

En este método se hace uso de la urea como un agente de precipitación que intervine en el 

proceso de síntesis de los LDHs. Una de las mayores desventajas es que es  LDH obtenido 

posee únicamente el ion de carbonato en la intercapa del LDH, esto es una problema debido 

que este  anión es bastante difícil de sustituir por otros. Aunque es posible hacer un método 

post- síntesis de intercambio anicónico en donde los iones carbonatos son intercambiados por 

otro tipo de aniones.  

 

Este método permite obtener LDHs con un tamaño de cristal grande implicando alta 

cristalinidad y por lo tanto homogeneidad estructural, una distribución de tamaño de partícula 

uniforme además que permite ser escalable industrialmente. (Inayat et al., 2011)(Baig & Sajid, 

2017).  
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Método de coprecipitación 

 

Es el procedimiento más común debido a su simplicidad y relación costo-beneficio. El uso de 

diversos LDHs  en el desarrollo de diversos sensores electroquímicos y otras aplicaciones 

valida el método de síntesis.  (Y. Wang et al., 2015). El método de coprecipitación consiste 

en disolver las sales inorgánicas y posteriormente añadir un medio alcalino manteniendo 

constante o incrementando el pH. En la síntesis por coprecipitación se puede obtener LDHs 

con buena cristalinidad y pureza. Además haciendo uso de este método se ha reportado  la 

síntesis de LDHs ternarios que poseen  tres diferente cationes en la capa laminar (S. S. Li et 

al., 2017) 

 

Para la obtención de nanopartículas por este método de síntesis las soluciones deben ser 

mezcladas rápidamente para maximizar los sitios de nucleación y así evitar  el crecimiento de 

las partículas.  Generalmente la suma de la concentración de todas las especies participantes 

afecta el tamaño de partícula, por lo que se deben usar bajas concentraciones de las sales 

iniciales para favorecer la síntesis de nanopartículas, usualmente el tamaño de las 

nanopartículas obtenidas se encuentran entre un rango de 50 y 200 nM. (Vasti et al., 2017)   

 

 

Metodo de Sol-Gel   

 

El método de sol-gel es otro método de síntesis apreciado por su bajo costo, bajo consumo de 

energía y un tiempo de síntesis corto en donde se puede obtener  materiales de alta pureza. 

Este método de síntesis consiste en la disolución de las sales metálicas en agua a temperatura 

ambiente. Esta técnica es muy similar a la de coprecipitación y al igual que esta permite ajustar  

la proporción de los iones divalentes y trivalentes. La síntesis inicia cuando una cantidad de 

ácido o base es añadida para favorecer la reacción de condensación. La solución en finalmente 

se deja reposar durante horas o días (según convenga) a temperatura ambiente o sometida a 

una temperatura ligera inferior a los 100°C. El método de sol gel es apreciado por una gran  

reproducibilidad, materiales con una gran área superficial, alta homogeneidad, así como la 

obtención nano partículas, sin embargo es recomendable seguir utilizando métodos post 

síntesis como tratamiento hidrotermal para la mejora de la cristalinidad. (Chaillot et al., 2021) 
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Por lo regular los agentes en la síntesis de sol-gel es usual omitir el uso hidróxido y en su lugar 

es común usar una solución de ácido cítrico junto a etilen-glicol como agentes acomplejantes, 

manteniendo la mezcla a una temperatura de 150° C hasta que el solvente es completamente 

evaporado obteniendo así un gel que luego es secado para la obtención de LDH en polvo. 

(Smalenskaite et al., 2017). (Valeikiene et al., 2019) 

 

 

Síntesis electroquímica 

 

En este método los LDH son sintetizados electroquímicamente en una superficie simple o 

modificada de un electrodo esto es logrado mediante la colocación de dicho electrodo en una 

solución que contenga todos los precursores del LDH a desarrollar. Esta ruta de síntesis surge 

de la necesidad de utilizar  electrodos funcionalizados con LDH, ya que la síntesis 

electroquímica permite obtener que los LDHs se formen adhiriéndose a la superficie del 

electrodo. Mediante la reacción electroquímica los aniones de las sales, por ejemplo (nitrato) 

son reducidos provocando la generación de iones hidroxilo que favorecen la creación de los 

LDHs   (𝑁𝑂3
− + 2𝑒− + 𝐻2𝑂 → 𝑁𝑂3

− + 2𝐻𝑂−) . Naturalmente el pH alrededor del electrodo 

incrementa lo que favorece la formación de LDHs en la superficie del electrodo. Además se 

ha demostrado que por este método es posible la síntesis LDHs de Ni-Al, Zn-Al, Ni-Mn, Mg-

Al , Mg-Cr y Fe-Al (Yarger et al., 2008)(Mart et al., 2019) 

 

Este método suele ser utilizado cuando se busca crear un LDH funcionalizado con otros 

materiales o nanomateriales como grafeno. (Liang et al., 2012). Sin embargo al igual que el 

método de coprecipitación la impurezas son comunes en los LDHs sintetizados por este 

método.(Yarger et al., 2008) 

 

 

Método hidrotermal  

 

El método hidrotermal es principalmente utilizado cuando el LDH a sintetizar no es posible o 

se complica demasiado al usar lo otro métodos “tradicionales” como método de 
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coprecipitación. Debido principalmente a que el intercambio de aniones no es viable, esto es 

especialmente cierto cuando se busca que los iones de  la intercapa sea especies orgánicas de 

baja afinidad, en donde se necesitan condiciones más “agresivas” (mayor temperatura y 

presión) para lograr una síntesis efectiva. (Goh et al., 2008).  

Además debido   a que el tratamiento hidrotermal somete a la solución de LDHs a condiciones 

de temperatura y presión mayores a las ambientales esto permite mejorar la cristalinidad  de 

los productos  sirviendo también de un método post-síntesis regularmente utilizado por otras 

rutas de síntesis.(Wijitwongwan et al., 2019) . Esto con el fin de favorecer una mejora en la 

cristalinidad e incremento y homogenización del tamaño de partícula al favorecer las 

colisiones entre ellas debido a la alta temperatura y presión puede hacer que las el tamaño de 

partícula incremente. (Kim et al., 2021) 

 

 

Método de intercambio aniónico (Post-síntesis) 

 

Esto suele ser considerado  como un método post- síntesis en donde lo que se busca es poder 

reemplazar los iones de intercapa del LDHs por otro tipo de aniones, especialmente 

compuestos de orgánicos así como grupos como sulfatos, cloruro y nitratos. Este 

procedimiento al igual que el método hidrotermal es usado como una complementación a los 

demás tipos de síntesis. . (Dong et al., 2015) 

 

Este método busca incrementar el espacio interlaminar al reemplazar aniones que se 

encuentran en la intercapa del LDH. Este procedimiento es dependiente del tipo de anión a 

reemplazar, es reportado que los LDHs, tienen cierta afinidad (debido a una mayor estabilidad) 

con los iones carbonato debido a que minimizan el espacio intercapa de la láminas. El orden 

de afinidad es representado de la siguiente manera:  

 

𝐶𝑂3
−2 ≫ 𝑆𝑂4

−2 > 𝑂𝐻− > 𝐹− > 𝐶𝑙− > 𝐵𝑟− > 𝑁𝑂3
− > 𝐼− . (Iyi et al., 2011) 

 

Por lo tanto el reemplazo de los iones carbonatos suele ser un reto técnico a la hora de diseñar 

un LDH. Por lo que es recomendable evitar el uso de sales carbonatadas como reactivos si se 

busca obtener un LDH cuyo anión de intercapa no sea carbonato.  Usualmente el 
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procedimiento regular para realizar el intercambio de aniones suele ser la reacción del LDH 

con un ácido que posee el anión deseado (ácido clorhídrico HCl por ejemplo).  Dicho 

procedimiento ha sido utilizado exitosamente que incluso puede reemplazar parcialmente 

iones carbonato por aniones cloruro en LDHs.  Este procedimiento suele ser mejorado si se 

acompaña con alguna sal soluble con el  propósito de aumentar la concentración del anión de 

reemplazo en la solución (como NaCl). Con el fin de maximizar el proceso de intercambio 

aniónico  (Iyi et al., 2011)  hizo uso de una solución de buffer de acetato con pH 5 que mejoró 

los rendimientos de intercambio aniónico. 

 

En otro estudio (K. L. Xu et al., 2012) utilizó una mezcla de ácido nítrico y nitrato de sodio 

para realizar un procedimiento de intercambio de aniones de carbonatos por nitratos que 

resultó tener rendimientos aceptables en cuanto al intercambio aniónico. El procedimiento de 

intercambio aniónico suele ser confirmado mediante el uso de patrones de difracción de rayos 

X , en donde se calcula la distancia interlaminar que está asociada directamente el tipo de 

anión de intercapa o la espectroscopia de Raman en donde se pueden identificar a las especies 

presentes al detectar los tipos de enlaces existentes en el espectro de Raman. 

 

Por último es importante añadir que el uso de la ultrasonicación durante y después de la 

síntesis de LDHs ayuda a disminuir el tamaño de partícula y su agregación. Y puede ser un 

excelente complemento a cualquiera de los métodos antes explicados. (Wijitwongwan et al., 

2019) 
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7 Metodología 

7.1 Etapa 1 Preparación de soluciones de BPA 
 

Se prepara una solución madre de 500 ml en un matraz aforado con una concentración de 40 

mg/L con un buffer de fosfato (NaH2PO4/Na2HPO4) 0.1 M de pH 7 , por lo tanto se pesan 5 

mg de BPA,. Las otras soluciones se preparan a partir de ir diluyendo la solución original en 

matraces de 100 o 250 mL. Como lo presenta la figura 13. (Yin, Cui, et al., 2010). 

 

 

 

 

Figura 13 Metodología para la elaboración de soluciones con Bisfenol A 
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7.2 Etapa 2 Síntesis y Caracterizaciones de LDHs 

7.2.1 Síntesis de LDH FeAl 
 

El ldh de FeAl-NO3 fue sintetizado mediante el mismo método de coprecipitación a presión 

y temperatura ambiental presentado en  (Chitrakar et al., 2011)  y (Zdainal Abidin et al., 2019) 

con una síntesis de similar (J. Xu et al., 2018)  usada para la síntesis de MgAl-ldh . Se preparó  

una solución de 400 mL que contenía 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂   (0.05M , 0.02 milimol) y 𝐴𝑙(𝑁𝑂3)3 ∙

9𝐻2𝑂   (0.025M, 0.01 milimol).Posteriormente durante la agitación se añadió lentamente  70  

mL de una solución de NaOH  2M junto a otra solución  KNO3 0.05 M (50 mL). Hasta llegar 

a un pH de 10. A falta de una atmosfera de N2 se trató de evitar el contacto de la solución con 

el aire sellando la reacción con parafilm. Para evitar la exposición ambiental. 

Se mantuvo en agitación durante una hora y posteriormente fue colocada en  sonicación dos 

horas más.  El producto se dejó reposar durante 24 horas para luego aplicar un tratamiento 

hidrotermal durante 2 horas con el uso del autoclave y  un recipiente de teflón a una 

temperatura entre 80°C y 150°C para mejorar la cristalinidad (Z. P. Xu et al., 2006) y se dejó 

reposar algunas horas. Finalmente se retiró el líquido sobrenadante, se lavó el producto con 

agua destilada varias veces  y mediante el uso de la centrifugación se obtuvo el precipitado 

que se dejó a secar durante unos minutos  en el horno a 80°  C hasta obtener un gel. Para la 

obtención de LDH en polvo se dejó secar el producto durante 18 horas a 80 ° C  y se trituró 

en un mortero hasta obtener un polvo fino. La figura 14 muestra el proceso de síntesis antes 

descrito. 

 

Figura 14 Metodología de síntesis de FeAl LDHs 
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7.2.2 Síntesis de LDH MgAl 
 

El LDH de MgAl-NO3 fue sintetizado mediante el método de coprecipitación a presión y 

temperatura ambiental siguiendo un procedimiento similar a lo reportado en (Nyambo et al., 

2008) y   (J. Xu et al., 2018)  (Ay et al., 2009)  . Se preparó  una solución de 400 mL que 

contenía 𝑀𝑔(𝑁𝑂3)2 ∙ 6𝐻2𝑂   (0.05M , 0.02 milimol) y 𝐴𝑙(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂   (0.025M, 0.01 

milimol),  

Posteriormente durante la agitación se añadió lentamente  50  mL de una solución de NaOH  

2M junto a otra solución  KNO3 0.05 M (50 mL). Hasta llegar a un pH de 10. A falta de una 

atmosfera de N2 se trató de evitar el contacto de la solución con el aire sellando la reacción 

con parafilm.  

Posteriormente siguió el mismo procedimiento utilizado con el material de FeAl LDHs con el 

fin de hacer las síntesis lo más similares posibles entre sí. La figura 15 muestra el 

procedimiento de síntesis utilizado. (Z. P. Xu et al., 2006) 

 

Figura 15 Metodología de síntesis de MgAl LDHs 
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7.2.3 Síntesis de LDH NiAl 
 

El ldh de NiAl-NO3 fue sintetizado mediante el mismo método de coprecipitación  que los 

dos compuestos anteriores. (Ravuru et al., 2019) presenta una síntesis de NiAl LDH similar a 

la usada por   (J. Xu et al., 2018) en la síntesis de MgAl ldh . Se preparó  una solución de 400 

mL que contenía 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2 ∙ 6𝐻2𝑂   (0.05M , 0.02 milimol) y 𝐴𝑙(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂   (0.025M, 

0.01 milimol). 

Posteriormente durante la agitación se añadió lentamente  50  mL de una solución de NaOH  

2M junto a otra solución  de KNO3 (0.05 M 50 mL). Hasta llegar a un pH de 9. A falta de una 

atmosfera de N2 se trató de evitar el contacto de la solución con el aire sellando la reacción 

con parafilm. Y evitando su exposición ambiental. El procedimiento de síntesis se ve 

expresado en la figura 16. Como es posible apreciar los pasos en la síntesis fueron los mismos 

que los utilizados en la fabricación de FeAl y MgAl LDHs. (Z. P. Xu et al., 2006) 

 

 

Figura 16 Metodología de síntesis de NiAl LDHs 
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7.3 Etapa 3 Caracterizaciones 
 

Se llevará a cabo la realización de diferentes técnicas fisicoquímicas y electroquímicas 

mediante las cuales se podrá realizar un análisis cualitativo y cuantitativo de las 

nanoestructuras sintetizadas. Las técnicas fisicoquímicas complementarán la información por 

medio de difracción de rayos X (para conocimiento de la estructura cristalina), morfología 

estudiada por SEM (Scanning Electron Microscopy) y técnicas electroquímicas 

voltamperometría cíclica.  

 

 

7.4 Etapa 4 Pruebas electroquímicas de detección de BPA 
 

Las pruebas electroquímicas se realizarán en una celda de convencional de tres electrodos. 

Como electrodos de referencia se usarán Ag/AgCl. Se usará una barra de grafito como 

electrodo auxiliar y como electrodos de trabajo una barra de Carbón Vítreo modificado con 

las nano-partículas hidróxido doble laminar sintetizadas. Todos los experimentos se realizarán 

en condiciones atmosféricas. Se utilizará un potenciostato/galvanostato Biologic VSP.  De 

esta manera se determinarán los límites de detección, se realizarán las pruebas de interferentes 

y se determinará si el material es el adecuado para ser aplicado como sensor electroquímico, 

en cumplimiento con cuarto objetivo. 
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7.4.1 Elaboración de tintas catalíticas 
 

Se crearán 3 tintas catalíticas una para cada hidróxido laminar utilizado. Las proporciones en 

la preparación de cada tinta se mantuvieron sin cambios sin importar el material utilizado. Se 

buscó preparar suficiente cantidad de tinta catalítica  Las tintas para el electrodo se prepararon 

10 mg de Carbon Vulcan y  2 mL de alcohol isopropílico, 0.2 mL de Nafion, y 10 mg de LDHs 

Posteriormente se sonicó la solución por 15 minutos hasta que adquirió una consistencia 

totalmente homogénea. La figura 17 muestra la preparación que se llevó acabo para la 

elaboración de la tinta catalítica utilizada en el electrodo de carbón vítreo. 

 

 

Figura 17 Preparación de tintas catalíticas 
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7.4.2 Reacciones Redox del BPA con el uso de Voltametría cíclica 

 

Para la detección de Bisfenol A con hidróxidos dobles laminares, se hizo uso de las técnicas 

electroquímicas de voltametría cíclica (VC) y voltametría de pulso diferencial (DPV) usando 

el equipo de Gamry Instruments Reference 3000. La tinta catalítica preparada se depositó en 

la superficie del electrodo de trabajo de carbón vítro mediante el uso de una micropipeta. La 

cantidad depositada fue 3µL.   

 

Una cantidad de 15 mL de solución 10mg/L (10ppm) de BPA fue vaciada a la celda 

electroquímica.  Para evaluar los procesos redox que pudiera tener nuestra tinta electroquímica 

con el hidróxido doble laminar correspondiente se hizo uso de la técnica de voltametría cíclica 

para observar los procesos redox presentes al interaccionar el BPA con electrodo modificado. 

Las VCs se realizaron en un potencial de voltaje de 0 a 0.8 V, con una tasa de escaneo de 

100mV/s, 

 

 

7.4.3 Uso de DPVs a  diferentes concentraciones de BPA  
 

Una vez hechas las pruebas con VC. Se emplean soluciones de BPA a distinta concentración 

donde mediante el  uso de la técnica  Voltametría de Pulso Diferencial (DPV)  para obtener 

las corrientes de pico a partir de cada concentración y poder realizar las curvas de calibración. 

La metodología del procedimiento es ilustrada en la figura  18. En donde la obtención de las 

curvas con sus respectivos picos de óxido-reducción así como su recta de calibración es hecha 

para cada material. 
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Figura 18 Obtención de curvas de calibración 

 

 

En cada una de las pruebas se depositó 3µL de la tinta  en el sitio activo del electrodo de 

trabajo de carbón vítreo y se removió para cada prueba de DPV aplicada a cada una de las 

diferentes concentraciones de BPA. Las concentraciones de Bisfenol A empleadas para este 

estudio se muestran en la tabla. 

. 

 

Tabla 5 Concentraciones de BPA usadas en la técnica DPV 

Reactivo Concentración 

Tinta LDH 3µL 3µL 3µL 3µL 3µL 3µL 3µL 3µL 

Bisfenol A 10 

mg/L 

5 mg/L 1 

mg/L 

0.5mg/L 0.1mg/L 0.05mg/L 0.01mg/L Control 

 

 

7.4.4 Pruebas a diferente pH 
 

De igual manera se llevaron cabo pruebas electroquímicas de DPV de la tinta catalítica de a 

diferentes pH y diferentes cantidad de pulso (velocidad de barrido) para cada uno de las 3 

tintas de hidróxido doble laminar, depositando 3µL de la tinta sobre la superficie activa del 
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carbón vítreo, sumergido en una solución 10mg/L de BPA, , el valor del pH se manipuló 

usando soluciones de HCL y NaOH para aumentar o disminuir el pH, los valores de pH 

empleados para esta serie de pruebas se muestran en la tabla 7. Al igual que en la obtención 

de curvas de calibración respecto a la concentración, se utiliza una metodología muy similar 

para encontrar alguna relación entre los valores de potencial de oxidación  

 

Tabla 6 pH utilizados en las pruebas electroquímicas DPV 

Reactivo pH 

Bisfenol A 5 6 7 8 9 

 

Tanto las pruebas de VC y DPV se llevaron a cabo en una celda convencional de tres 

electrodos, usando como electrodo de trabajo un electro de carbón vítreo, de referencia un 

electrodo de Ag/AgCl y finalmente un electrodo auxiliar de platino. Mientras que para las 

DPVs la tasa de escaneo fue de 20mV/s de 0V a 0.8V y un pulso de 100 mV. 

 

 

7.4.5 Obtención de la curva de calibración 

 

La curva de calibración y los límites de detección (LOD), se determinaron por medio de las 

DPVs aplicadas a diferentes concentraciones de Bisfenol A desde 0.01 ppm  hasta 10ppm,. 

Una vez obtenidos los voltamperogramas se identifican los picos de oxidación de cada una de 

las concentraciones y se graficaron aparte, debido a que estos picos de corriente tienen un 

comportamiento lineal fue posible aplicar técnicas de regresión lineal y obtener así la ecuación 

de la recta, de los cuales se extrajeron los valores numéricos de la pendiente y de la ordenada 

al origen para calcular los límites de detección y su vez, el porcentaje de error de la curva de 

calibración. 

 

Además se obtuvieron Curvas de Calibración para ver la dependencia del electrodo a cambios 

de pH  y a cambios en el pulso diferencial aplicado. 
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7.4.6 Realización de pruebas de detección de BPA  mediante el uso de 

interferentes 
 

 

Para estas pruebas se emplearon las técnicas electroquímicas de DPV con la finalidad de 

evaluar la especificidad de la tinta catalítica compuesta de LDHs hacia el Bisfenol A y 

compuestos similares, al someter al electrodo a soluciones de diferentes analitos ajenos al 

Bisfenol A 

Dichos analitos son soluciones de compuestos similares al BPA como Bisfenol B y Bisfenol 

S. Se utilizará una mayor concentración de BPA con el fin de poder distinguir con mayor 

claridad los posibles picos de oxidación detectados para las distintas especies de Bisfenol. 
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8 Resultados 

8.1 Caracterización por Difracción de Rayos X 
 

8.1.1 FeAl LDHs 
 

 
Figura 19 Difracción por  Rayos X de FeAl LDHs 

 

La figura 19 muestra los resultados de difracción de rayos X para la muestra de FeAl-LDHs. 

Mostrando un patrón cristalino con picos bien definidos que corresponden a los reportados en 

otros tipos de LDHs. La síntesis de LDHs de Fe-Al ya se ha reportado con anterioridad, 

presentando la misma estructura cristalina característica de los LDHs. Los picos de difracción 

coinciden con los reportados por (Zdainal Abidin et al., 2019) ,(Xiaoliang Fan et al., 2021) y 

(Q. Ye et al., 2020) 

 

En la tabla 7 se muestran los planos asociadas al ángulo de difracción del LDH de FeAl 

 



57 
 

 
Tabla 7 Planos asociados de FeAl LDH en el  espectro de XRD 

Plano de FeAl LDHs 2θ 

(003) 9.7° 

(006) 22.5° 

(009) 35°  

(015) 38.5° 

(018) 45.1° 

(110) 59.5° 

(113) 61.3° 

 

 

Sin embargo el difractograma presenta dos picos intensos en 29° y 32° no pertenecientes a la 

fase de LDH, esto podría deberse o a la presencia de alguna clase de impurezas como 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)2 o  𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 e inclusive posibles óxidos provenientes del secado del material como 

el 𝐹𝑒2𝑂3 , 𝐹𝑒𝑂 y 𝐴𝑙2𝑂3 , que son conocidos subproductos en las síntesis de LDH por 

coprecipitación. Sin embargo en la revisión de la bibliografía la síntesis de LDHs de NiAl 

mediante el método de precipitación encontró un pico similar al obtenido en este estudio 

(Zoromba et al., 2018) junto a otro artículo que hizo la síntesis de LDHs  CaAl  (P. Zhang et 

al., 2011) . Al inferir que dicho pico aparece en los LDHs de NiAl , CaAl y FeAl , se puede 

sospechar de un compuesto que se similar entre ellos. Como posible subproducto. (Zdainal 

Abidin et al., 2019) ayuda a esclarecer que dichos picos son provocados por el óxido de 

aluminio 𝐴𝑙2𝑂3.  

 

Con lo cual podemos confirmar la presencia de impurezas en la síntesis del LDH, en nuestro 

caso la diferencia sustancial en las difracciones de XRD por parte de las impurezas podría 

deberse a que posiblemente la formación del hidróxido doble laminar de FeAl no se encuentra 

favorecida respecto a la formación de los subproductos como el óxido de aluminio. La razón 

de esto es que el radio iónico del 𝐹𝑒2+no es óptimo para la formación de una estructura similar 

a la brucita (MgAl) y por lo tanto la estructura laminar tenga una formación menos favorecida. 

(Velasco et al., 2012) (Chaillot et al., 2021). Esto también explica por qué existen una gran 

cantidad de artículos que  usan hidróxidos dobles laminares cuyo ion trivalente sea el de hierro 

en vez del de aluminio como los reportados con (Xuejin Wang et al., 2017) y (Naseem et al., 

2019). Como dato de interés este tipo de  LDHs cuyo ion trivalente es de hierro se reporta 

poseer propiedades magnéticas.(Carrasco et al., 2016). 
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También se calculó el tamaño teórico del tamaño del cristalito mediante la ecuación de 

Scherrer. 

 

𝜏 =
𝐾𝐿

𝛽𝑐𝑜𝑠𝜃
 

 

 

 𝜏 es el tamaño medio de los dominios ordenados (cristalinos) 

 𝐾 es un factor de forma adimensional, con un valor próximo a la unidad. El valor 

típico aproximado es de 0,9, pero varía con la forma real del cristalito; 

 𝐿 Es la longitud de onda de los rayos X. 

 𝛽 es el ensanchamiento de línea a la mitad de la intensidad máxima (FWHM), 

 𝜃 Es el ángulo de Bragg 

 

En nuestro caso se utilizó el pico del plano 006, con un ángulo de Bragg correspondiente a 

23° . El factor FWHM también fue calculado con el software de OriginLab, el cual se obtuvo 

un valor de FWHM=0.7218 , con un factor K de 0.9 y una longitud de onda de 10 nm . 

El tamaño del cristalino calculado fue de 13.8 nm aproximadamente. 
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8.1.2 MgAl-LDHs 
 

 
Figura 20 Difracción por Rayos X de MgAl LDHs 

 

La figura 20 muestra la difracción de rayos X para  MgAl LDHs ; mostrando un patrón de 

difracción con  picos bien definidos en varios ángulos, que representan la difracción de los 

planos del material. Se presentaron mayor anchura indicando que el obtuvimos una estructura 

menos cristalina con un tamaño de cristal menor que en los FeAl LDHs. El patrón de 

difracción muestra confirma las presencia de la fase de MgAl-LDH ya que es posible asociar 

a cada pico un plano de la estructura del LDH al compararla con la bibliografía. (Xuejin Wang 

et al., 2017) y (Yanming et al., 2017). Los picos de difracción obtenida pueden ser indexados 

por JCPDS – número 22-700.  (M. Zhang et al., 2013) . La tabla 8 muestra las difracciones y 

los planos asociados a ellas en este trabajo. 
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Tabla 8 Planos asociados de MgAl LDH al espectro de XRD 

Plano de MgAl LDHs 2θ 

(003) 11.2° 

(006) 22.7° 

(009) 34.3°  

(015) 37.9° 

(018) 45.3° 

(110) 60.5° 

(113) 61.9° 

 

 

Sin embargo también se encuentran otras difracciones  a las que pueden asociarse la presencia 

de impurezas como la presencia de  hidróxidos puros como el 𝐴𝑙(𝑂𝐻)3y el 𝑀𝑔(𝑂𝐻)2 y sus 

óxidos correspondientes siendo estos los principales subproductos asociados en la síntesis de 

MgAl LDHs por coprecipitación. También debido a la anchura de los picos es posible que 

exista un traslape y/o presencia de otras fases no tan fáciles de identificar como la del de MgO 

que es reportado por (Sokol et al., 2019) . Así como las difracciones atribuidas a la fase de 

gibbsita 𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 . (Córdova et al., 2009) .  

 

El pico de difracción más evidente es el localizado en 19° al que se le es asociado como una 

fase de gibbsita 𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 por (Greenwell et al., 2010) y (L. Huang et al., 2014) . Además que 

el patrón  de XRD obtenido en este trabajo fue muy similar al reportado por (Pourfaraj et al., 

2017).  

Esta vez la diferencia entre los patrones de difracción entre la deseas síntesis de MgAl LDH 

y otras fases presentes como la gibbsita no estuvo tan marcada como la el patrón de difracción 

obtenido para el FeAl LDHs cuya difracción fue opacado por la presencia de planos 

pertenecientes a otras fases de subporducto. Esta menor diferencia es posible que se deba a 

que la generación de MgAl LDHs se encuentra más favorecida debido a presentar mejor 

estabilidad estructural, sin embargo uno de los cambios notables fue la obtención de un tamaño 

de cristal inferior. Posiblemente asociado a nano partículas de MgAl LDH ya que el espectro 

de difracción es muy similar al de nanopartículas de MgAl LDH reportadas por (Panda et al., 

2008) . 

Al igual que en LDH de FeAl  también se obtuvo el FWHM=0.7944 para el plano 003 con 𝜃 

igual a 11°. Obteniendo un tamaño de cristal igual a 11.5 nm aproximadamente. 
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8.1.3 NiAl-LDHs 

 
Figura 21 Difracción por Rayos X de NiAl LDHs 

 

El patrón de difracción de rayos X para el LDH de NiAl  mostrado en la figura 21 fue el que 

presentó los picos de difracción menos definidos y con anchura considerable dejando ver que 

la estructura de este LDH fue el de menor cristalinidad. Con difracciones que llegan a 

solaparse entre sí. Aparte que este no mostró presencia significativa de subproductos comunes 

en la síntesis por coprecipitación. Al  igual que en los otros materiales el patrón de difracción 

obtenido posee los picos típicos de un material LDH. Este patrón de difracción de rayos X  

fue muy similar al obtenido por (de Matos et al., 2019) al cual le fue indexado a una fase de 

LDH con una red cristalina hexagonal con una simetría romboédrica. 

 

Debido a la baja cristalinidad el producto, se realizó una deconvolución mediante el uso del 

software de OriginLab  para obtener las distintas señales que se encontraban solapadas entre 

sí. La figura 22 muestra los resultados de dicha deconvolución. Mostrando que los resultados 

obtenidos presenta los picos típicos de los planos (003), (006) y (110) representando una 
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simetría R3m , de una celda hexagonal.  (M. Li et al., 2011) 

La poca cristianización se encuentra relacionada a un mayor número de canales de 

transportación de iones con una estructura mesoporosa , lo cual podría facilitar la difusión de 

iones. Siendo esta una estructura útil para el trabajo con electrodos .Los picos de difracción 

obtenidos a partir de la deconvolución pueden ser indexados por JCPDS , del documento 15-

0087. (Wu et al., 2017) (Lei Li et al., 2017) 

 
Figura 22 Deconvolución del patrón de Rayos X de NiAl LDHs 

La tabla 9 muestra los planos asociados al material junto al ángulo de difracción obtenido a 

partir de la deconvolución. El cual concuerda con la estructura elemental de la fase de LDH. 
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Tabla 9 Planos asociados de NiAl LDH del  espectro de XRD 

Plano de NiAl LDHs 2θ 

(003) 10.9° 

(006) 22.6° 

(009) 34.5°  

(015) 37.2° 

(018) 43.9° 

(110) 61.1° 

 

 

 

La anchura a media altura (FWHM) del material de NiAl LDH calculado mediante el software 

de OriginLab fue de 0.7944 del pico del plano 006 con 𝜃 igual a 23°.   Para el plano 003 y con 

𝜃 igual a 11° el FWHM calculado fue de 4.4506 . Obteniendo un tamaño de cristal mediante 

la fórmula de Scherrer de  2 nm aproximadamente. 
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8.2 Caracterizaciones por RAMAN 
 

8.2.1 FeAl 

 
Figura 23 Intensidad Raman  de FeAl LDHs 

 

La figura 23 muestra el espectro Raman obtenido de los FeAl LDHs. Este espectro muestra 

distintas bandas pero las solo algunas de ellas son de consideración. Por ejemplo las banda 

localizadas en el entre los 300 cm son asociadas al agua residual interlaminar de los LDHs. 

Otra señal de relevancia son las asociadas al espectro de entre 400 y 500 al ser asociadas a 

vibraciones características de los enlaces Fe-O-Fe  y Al-O-Al pertenecientes a una estructura 

tipo brucita. (Sriram et al., 2020). Otra interacción es aquella situada en entre 500 cm y 600 

cm  pertenecientes a la interacción entre los dos metales Fe-O-Al (Z. Lu et al., 2014) (Peng et 

al., 2020) .Estos resultados se pueden comparar los publicados en la bibliografía incluso con 

la de materiales de LDHs similares como los NiFe LDHs que presentan el mismo tipo de 

bandas característico. (Bai et al., 2021). Haciendo evidente que la estructura similar entre los 

LDHs permite una fácil identificación mediante Raman independientemente de su 

composición química. 
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8.2.2 MgAl 

 
Figura 24 Intensidad Raman  de  MgAl LDHs 

 

La figura 24 muestra el espectro de Raman del LDH de MgAl , como se puede observar el 

patrón es similar al LDH de FeAl presentado anteriormente. La presencia de un a banda ancha 

en los 281cm , podría ser asociada al enlace M-OH2 , indicando la presencia de agua 

coordinada, la banda alrededor de los 480 y 510 cm son atribuidas a la presencia de enlaces 

del tipo Mg-O-Mg y Al-O-Al. También la banda alrededor de los 550 y 600 se le atribuye a 

la interacción de los enlaces Mg-O-Al pertenecientes a una estructura octaédrica que es típica 

de la estructura de la brucita y por lo tanto de la estructura de un LDH .(Panda et al., 2008) . 

(Benício et al., 2018) 

 

Además la banda presenten alrededor de los 700 cm puede ser atribuida a la presencia del ión 

nitrato 𝑁𝑂3
− , (Benício et al., 2018) proveniente de las mismas sales con las que se sintetizó el 

LDH , mostrando que es posible sintetizar LDH con aniones de nitrato al utilizar sales que 

contengan dicho anión. 
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8.2.3 NiAl 

 
Figura 25 Intensidad Raman de  NiAl LDHs 

 

La  figura 25 muestra el espectro de Raman del LDH de NiAl , que al igual que los anteriores 

materiales presenta bandas muy similares. En la banda de los 300 cm se puede asociar a la 

presencia de agua coordinada M-OH2 dentro del material, así mismo entre el espectro de los 

400 y 500  se encuentran banda asociadas al estiramiento de los enlaces de Ni-O-Ni y Al-O-

Al  . La banda situada entre los en 550 cm  es principalmente atribuida al en lace Al-O-Ni 

perteneciente a una estructura tipo brucita. Ni  (Bezerra et al., 2017) 

 

Mientras que la banda intensa en 717 puede ser asignada a la presencia del ión nitrato debido 

al estiramiento asimétrico de los enlaces. (H. Wang et al., 2020) (D. Zhou et al., 2021) . Una 

conclusión similar a la obtenida para los LDHs de MgAl. Pudiendo tener cierta confirmación 

de que el uso de sales nitradas como reactivos permite obtener LDH con un grado de presencia 

de aniones de nitrato en la intercapa. Algo bastante útil para hacer tratamientos post-síntesis 

a los materiales como exfoliación o intercambio aniónico. 
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8.3 Caracterización por SEM 
 

8.3.1 FeAl 
 

 

 
Figura 26 Imagen SEM de FeAl LDHs 

                  

 

La  figura 26 muestra la imagen obtenida por la microscopia electrónica de barrio (SEM) para 

el material de FeAl LDH. La figura muestra una morfología similar a la obtenida  por 

(Vuksanović et al., 2021) donde realizaron la síntesis de LDHs para luego mezclarlas con 

nano partículas de dióxido de silicio. Se observa una estructura aglomerada y porosa con poro 

de alrededor de 50 nm y 200 nm. Posiblemente esta misma morfología porosa pueda 

proporcionar una mayor área de interacción al momento de las pruebas electroquímicas 

 

Además que los cristales no muestran un claro crecimiento en ningún plano particular. Hecho 

que sí fue reportado por  (Q. Ye et al., 2020) cuyo LDH sintetizado obtuvo una estructura 

laminar en forma de plaquetas claramente con un plano favorecido. 

En otro estudio para la síntesis de FeAl LDH para la degradación de BPA.  Revelan una 

morfología y tamaño de cristal similares a los obtenidos. Con tamaños de cristales  

heterogéneos  y aglomerados como el LDH sintetizado en este trabajo.   (Zhong et al., 2019).  
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8.3.2 MgAl 
 

 
Figura 27 Imagen SEM de MgAl LDHs 

 

La figura 27 muestra la imagen obtenida por la técnica SEM del material de MgAl LDH. Una 

imagen que muestra los apilamientos de distintas estructuras plaquetarias en varias 

direcciones. La agregación de pequeñas nanoplacas irregulares de entre 100 y 200 nm 

solapadas e interconectadas entre sí indicando que su cristalinidad no es buena, lo que 

concuerda con los estudios por XRD. Este tipo de morfología  escamosa ya se ha reportado 

anteriormente , (M. Zhang et al., 2013) y (Anjum et al., 2019)  . Se espera que el mismo 

apilamiento de las láminas que forman cavidades proporcione más sitios electro activos para 

la reacción redox y disminuya las vías de difusión de iones (Lei Li et al., 2017) 

 

El tipo de morfología obtenida suele referirse en la bibliografía como estructura “floral”, 

debido a que las láminas aglomeradas hacen analogía a los pétalos de una flor. Este tipo de 

morfología es implicada con una menor cristalinidad. (Anjum et al., 2019). 

La presencia de estas estructuras laminares podría deberse a un mayor tiempo de 

envejecimiento , comparado a los otros LDHs , debido a que el LDH de MgAl fue el primer 

LDH en ser sintetizado esta razón fue atribuida en un estudio similar de (Xuejin Wang et al., 
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2017). 

8.3.3 NiAl 
 

 

Figura 28 Imagen SEM de NiAl LDHs 

La figura 28 muestra la imagen SEM del material de NiAl LDH, donde se puede observar una 

estructura altamente porosa y llena de irregularidades. La morfología de su superficie es 

similar  a la reportada por (Zoromba et al., 2018). Dicha estructura porosa e irregular podría 

ser útil al momento de las pruebas electroquímica ya que podría proporcionar sitios libres en 

donde le BPA pudiera interaccionar con el material. Aumentando así el área de trabajo del 

electrodo para las pruebas electroquímicas. Y teniendo así un menor límite de detección. 

Esta morfología suele ser el resultado de la aglomeración temprana de nanopartículas que con 

el paso del tiempo van compactándose entre sí hasta fusionarse. (Vlamidis et al., 2016) 

 

El uso de la microscopia electrónico de barrido, muestra un agregado que consiste de pequeños 

cristales con un cavidades de entre 100 y 200 nm de diámetro similares a las reportadas por. 

(Abdolmohammad-Zadeh et al., 2011) y (Zoromba et al., 2018). La morfología puede 

explicarse como el resultado de la aglomeración y compactación de nanopartículas que 

terminan formando una estructura similar a una esponja con una superficie irregular y llena 

de cavidades. (Tonelli et al., 2021) 
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8.4 Pruebas electroquímicas 
 

8.4.1 Voltametría cíclica  
 

8.4.1.1 FeAl CV 

 

Figura 29 Voltametría cíclica de FeAl a un barrido de 100Mv/s con solución buffer de fosfato 0.1 M pH 7. A 10 ppm de 

BPA 

 

La figura 29 muestra la respuesta del electrodo modificado a una voltametría cíclica con el 

uso de la tinta catalítica con el LDH de FeAl . La concentración de Bisfenol A  utilizada fue 

de 10 ppm. Como se puede apreciar se observa un claro pico de oxidación entre los 400Mv Y 

500 Mv.  El gráfico obtenido de la técnica  de voltametría cíclica nos muestra claramente un 

proceso de oxidación por parte del Bisfenol A, este resultado ya ha sido reportado en estudios 

similares. (Yin, Zhou, et al., 2010a) . Esto hace que la reacción electroquímica del Bisfenol A 

y el electrodo de trabajo con la tinta catalítica sea un proceso de oxidación irreversible. 

 

El potencial de oxidación del Bisfenol A mediante el uso de un electrodo de carbón vítreo 
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(GCE) sin ninguna clase de modificación reporta un potencial de oxidación de 0.525V y un 

pequeño pico de oxidación. (Zhan et al., 2016) . En la tabla 10 presentamos los valores del 

potencial de oxidación alcanzado y las corrientes anódicas correspondientes para dos ciclos 

consecutivos de voltametría cíclica, usando la tinta catalítica con el LDH de FeAl.  

 

Tabla 10 Valores de los picos de oxidación de FeAl  

Ciclo mV µA 

CV1 479.05 22.089 

CV2 491.96 9.57 

 

Los resultados obtenidos  muestran que el potencial de oxidación de este trabajo es menor al 

reportado mediante el uso de un simple electrodo de carbón vítreo. Sugiriendo que el LDH 

puede ser un promotor de electrones para la oxidación electro catalítica del Bisfenol A. 

Proporcionando una mayor superficie electro activa que pueda adsorber más Bisfenol A en la 

superficie del electrodo modificado con la tinta de LDH. . Esto en  adición junto al uso de 

carbón black y nafión para  la mejora de la conductividad al favorecer el transporte de 

electrones del Bisfenol A a la superficie del electrodo.  

 

Por lo tanto el uso de una la tinta catalítica de LDH pude disminuir de manera significativa la 

energía de oxidación  y facilitar la oxidación electro catalítica del Bisfenol A.  

  

También es importante mencionar que el pico de oxidación obtenido decrece hasta 

desaparecer como lo muestra la  figura 30. Este fenómeno  generalmente atribuido a que los 

productos de oxidación del Bisfenol A o la formación de cadenas poliméricas de Bisfenol A 

se forman en la superficie del electrodo  provocando su desactivación lo que previene que el 

Bisfenol A continúe oxidándose. Por lo tanto el resultado del primer barrido anódico es el más 

usado en la investigación del comportamiento del Bisfenol A.  
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Figura 30 Voltametría cíclica de FeAl (ciclo 2) 
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8.4.1.2 MgAl CV 
 

 

Figura 31 Voltametría cíclica de MgAl a un barrido de 100Mv/s con solución buffer de fosfato 0.1 M pH 7. A 10 ppm de 

BPA 

 

 

La figura 31 muestra la voltametría cíclica obtenida para la tinta catalítica mediante el uso de 

MgAl LDH. La concentración de Bisfenol A utilizada fue de 10 ppm. Debido a que esta 

concentración mostró los mejores resultados y una  mejor repetitividad. La figura 31 muestra 

la respuesta electroquímica del Bisfenol A  mostrando una clara corriente de oxidación , este 

pico de oxidación es atribuido a la misma oxidación de Bisfenol A sobre la superficie del 

electrodo .También es resaltante notar que el proceso de oxidación del Bisfenol A  muestra el 

comportamiento de una reacción irreversible , estos resultados obtenidos se apoyan en otros 

estudios electroquímicos para la detección de Bisfenol A utilizando otro tipo de materiales 

como dendrímeros, nanopartículas metálicas o grafeno que muestran el mismo tipo de 
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reacción irreversible en la oxidación del bisfenol A .(Yin, Zhou, et al., 2010b),(Tsekeli et al., 

2021), (YU et al., 2017a). Además que los resultados obtenidos muestran el mismo 

comportamiento entre las tintas catalíticas con LDHs de MgAl y los de FeAl. 

 

 

La tabla 11 muestra los valores de la corriente anódica y el potencial de oxidación en el  punto 

máximo a distintos ciclos consecutivos mediante el uso de las tintas catalítica con el LDH de 

MgAl. El potencial de oxidación se obtuvo fue un poco menor a los reportados en (Zhan et 

al., 2016), (Zainul et al., 2019)  , (Yin, Cui, et al., 2010),  (YU et al., 2017a)  y (Kanagavalli 

& Senthil Kumar, 2018). 

 

 

Tabla 11 Valores de los picos de oxidación de MgAl 

Ciclo mV µA 

CV1 440.20 33.84 

CV2 492.50 10.40 

 

 

Esto se puede atribuir a que el electrodo modificado posee una mayor superficie electroactiva 

puede adsorber más Bisfenol A, que parece estar de acuerdo con las estructura porosa y 

laminar obtenida del SEM.. Por lo tanto la tinta catalítica de LDH de MgAl muestra que es 

capaz de mejorar la respuesta electrocatalítica en el proceso de oxidación del Bisfenol. Incluso 

mejor que el resultado obtenido por la tinta catalítica de LDH de FeAl. 

 

  

Otro fenómeno importante es que la corriente de oxidación disminuye considerablemente de 

un barrido a otro hasta desaparecer, la figura 32 muestra el segundo ciclo de barrido del LDH 

de MgAl .Este fenómeno también  se presentó en el LDH de FeAl  y artículos similares 

reportan el mismo hecho. (Tsekeli et al., 2021) (Kanagavalli & Senthil Kumar, 2018). Una 

explicación a este suceso dada por los artículos sugiere que los productos de oxidación del 

Bisfenol A y  poliméricas se forman en la superficie del electrodo  provocando su 

desactivación lo que previene que el Bisfenol A continúe oxidándose. Por ende  el resultado 
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del primer barrido anódico es el más usado en la investigación del comportamiento del 

Bisfenol A. 

 

 

 

 

 

Figura 32 Voltametría cíclica de MgAl (ciclo 2) 
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8.4.1.3 NiAl CV 
 

 

Figura 33 Voltametría cíclica de NiAl a un barrido de 100Mv/s con solución buffer de fosfato 0.1 M pH 7. A 10 ppm de 

BPA 

 

 

La figura 33 muestra la voltametría cíclica obtenida mediante el uso de la tinta catalítica de 

NiAl LDH. Al igual que en las pruebas con los otros materiales la concentración de Bisfenol 

A utilizada fue de 10 ppm para mantener la misma concentración usada por  las tintas de FeAl 

y también por el hecho de que a mayor concentración de Bisfenol A utilizado la repetitividad 

era mucho mayor. La figura 33al igual que las pruebas anteriores mostró un pico en la 

corriente catódica, dicha oxidación es atribuida a la oxidación por parte del Bisfenol A.  Este 

comportamiento es común en la detección electroquímica del Bisfenol A incluso con el uso 
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de otros materiales. (Yin, Zhou, et al., 2010b),(Tsekeli et al., 2021). 

El proceso de oxidación del Bisfenol A muestra un proceso irreversible debido a que no hay 

ninguna señal o pico en la corriente anódica indicando que no sucede ningún proceso de 

reducción, este pico en la corriente  oxidación es atribuido a la misma oxidación de Bisfenol 

A sobre la superficie del electrodo .También es resaltante notar que el proceso de oxidación 

del Bisfenol A  muestra el comportamiento de una reacción irreversible , estos resultados 

obtenidos se apoyan en otros estudios electroquímicos para la detección de Bisfenol A 

utilizando otro tipo de materiales como dendrímeros, nanopartículas metálicas o grafeno que 

muestran el mismo tipo de reacción irreversible en la oxidación del bisfenol A .(Yin, Zhou, et 

al., 2010b),(Tsekeli et al., 2021), (YU et al., 2017a). Resultados que también concuerdan 

obtenidos muestran el mismo comportamiento entre las tintas catalíticas con LDHs de MgAl 

y los de FeAl 

 

 

Tabla 12 Valores de los picos de oxidación de NiAl 

Ciclo mV µA 

CV1 435.53 51.34 

CV2 480.36 18.28 

 

 

La tabla 12 muestra los potenciales alcanzado por picos de la corriente aniónica y la corriente 

aniónica obtenida. Los valores obtenido no difieren demasiado de los reportados por artículos 

similares como el uso de LDH de ZnAl  (Zhan et al., 2016) .Este mismo artículo atribuye que 

el electrodo modificado posee una mayor superficie electroactiva puede adsorber más 

Bisfenol A, este razón también es compartida cuando el uso de otros tipo de nanomateriales 

es aplicado a la detección de Bisfenol A como puntos cuánticos o grafeno (YU et al., 2017a) 

(Zhan et al., 2016)(Zhan et al., 2016)( (Yin, Zhou, et al., 2010b). 

Los resultados y su justificación concuerdan la estructura porosa obtenida del SEM de este 

trabajo que otorga mayor área superficial. Por lo tanto la tinta catalítica de LDH de NiAl 

muestra que es capaz de mejorar la respuesta electrocatalítica en el proceso de oxidación del 

Bisfenol. Y al igual que la tinta catalítica de MgAl LDH el potencial de oxidación del pico 

anódico fue comparativamente inferior al alcanzado por la tinta catalítica de LDH de FeAl. 
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Al igual que las pruebas con las otras tintas catalíticas  la corriente de oxidación disminuye 

considerablemente de un barrido consecutivo a otro hasta desaparecer, la figura 34 muestra el 

segundo ciclo de barrido del LDH de NiAl .Este fenómeno es reportado ampliamente en la 

literatura incluso cuando se hace uso de materiales distintos en la fabricación del electrodo 

modificado.  Ya sea el uso de nano partículas metálicas, grafeno, nanotubos de carbono u otro 

tipo de LDH como ZnAl. (Tsekeli et al., 2021) (YU et al., 2017a) (Kanagavalli & Senthil 

Kumar, 2018) (Zhan et al., 2016). La explicación generalmente atribuida a este fenómeno 

sugiere que los productos de oxidación del Bisfenol A y  algunas poliméricas formas 

interfieren en la superficie del electrodo  provocando su desactivación lo que previene que el 

Bisfenol A continúe oxidándose. Por esta razón  el resultado del primer barrido anódico es el 

más usado en la investigación del comportamiento del Bisfenol A. 

 

 

 

Figura 34 Voltametría cíclica de NiAl (ciclo 2) 



79 
 

 

8.4.2 Voltametría de pulso diferencial DPV aplicado a diferentes 

concentraciones 
 

8.4.2.1 DPV FeAl LDHs 
 

 

Figura 35 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a diferentes concentraciones de BPA (FeAl LDHs) 

 

La figura 35 muestra las distintas voltametrías de pulso diferencial que se obtuvieron al hacer 

pruebas a distintas concentraciones de Bisfenol A. Las pruebas de DPV  se empezaron con 

una concentración máxima de BPA de 10 ppm para luego continuar pruebas utilizando 

concentraciones más diluidas hasta que los resultados obtenidos fueran idénticos a los 

obtenidos por la solución control. En el caso de la tinta catalítica de LDH de FeAl la 

concentración mínima de BPA para ser detectada se encontraría entre los 0.05 ppm en donde 

el resultado fue prácticamente idéntico  a las pruebas realizadas por el control. Sin embargo 

dichas respuestas parecieron tener un grado de reproducibilidad menor al tratar con menores 
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concentraciones. 

 

La tabla 13 muestra los datos de los picos, (el potencial al que ocurrieron y la corriente 

alcanzada en el punto máximo).Como se puede apreciar más claramente en la tabla 13 los 

valores tienen un cierto umbral de exactitud ya que el pico parece ocurrir en un rango de 

valores, posiblemente debido a condiciones ambientales. Sin embargo gráficamente como lo 

muestra la figura 35 dichas imprecisiones parecen ser despreciables si se considera todo el 

rango del barrido. Se hizo uso de la técnica de DPV porque suele ser dar resultados más 

precisos a la hora de establecer alguna correlación entre concentraciones del analito y el 

máximo de la corriente de respuesta obtenida. Ya que ayuda a disminuir la aportación de 

corrientes no faradaicas (Venton & DiScenza, 2020). 

 

 

Tabla 13 Valores de los picos de oxidación a distinta concentración de BPA (FeAl LDHs) 

Concentración (ppm)  mV µA 

10 402.42 53.49 

5 404.93 33.77 

2.5 406.03 21.06 

1 411.99 12.72 

0.5 401.11 8.43 

0.1 408.67 5.62 

0.05 409.34 4.22 

CONTROL 409.34 4.10 

 

 

 

 

8.4.2.2 Curva de calibración FeAl 
 

Para la obtención de la curva de calibración, para establecer la correlación entre la 

concentración utilizada y la corriente de pico se hizo uso de los datos de la tabla 13 y mediante 
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el software de OriginLab se obtuvieron la recta de calibración y sus los valores de pendiente 

, ordenada al origen e índice de correlación. La figura 36 muestra la curva obtenida a partir de 

los datos. Como se puede observar los datos parecen seguir una correlación lineal entre el pico 

de oxidación y las concentraciones de Bisfenol A.  

 

Figura 36 Curva de calibración de FeAl LDHs 

 

La tabla 14 muestra con más detalle los valores obtenidos para la recta de calibración. Un 

detalle a resaltar es que al analizar la R- Pearson y la R-cuadrada aunque dicha correlación   

no es la mejor ni la más óptima. Razones de esto podría deberse al rango relativamente amplio 

de concentraciones de Bisfenol A en el que se hizo uso.  Aún así la respuesta obtenida es 

similar a curva de calibración lineal de otros sensores electroquímicos  usando materiales 

como nanopartículas metálicas, nanotubos de carbono y grafeno. (Tsekeli et al., 2021) (YU et 

al., 2017a) (Kanagavalli & Senthil Kumar, 2018) 
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Tabla 14 Valores de la curva de calibración de FeAl LDHs a distinta concentración de BPA 

Intercepción (b) µA 4.39   

Pendiente (a) µA/(mg/L) 5.88   

R-Pearson 0.975 

R-Cuadrada (COD) 0.952 

 

 

Aunque el límite de detección en  cuanto a la diferencia entre la concentración detectada y el 

control podría establecerse como 0.05 ppm para la tinta catalítica de FeAl LDHs. Un 

procedimiento más fiable para su cálculo del  límite de detección (LOD) es calculado mediante 

la fórmula estadística: (Z. Li et al., 2021) (Lavín et al., 2018) . En donde se involucra la 

pendiente de la curva de calibración y la desviación estándar de los resultados a dicha curva. 

 

𝐿𝑂𝐷 =  
3𝜎

𝑎
 

 

Donde a es la pendiente de la recta de calibración. Obteniendo así un límite de detección de  

1.86 ppm . Un resultado casi 40 veces alto en comparación a la mínima concentración 

detectada que fue de 0.05 ppm .  

 

Sin embargo esto nos indica que una concentración de 1.86 ppm es el límite de detección en 

el que nuestras medidas son fiables. 
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8.4.2.3 MgAl LDHs 
 

 

 

Figura 37 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a diferentes concentraciones de BPA usando MgAl LDHs 

 

La figura 37 muestra la voltametrías de pulso diferencial (DPV) con el uso de la tinta catalítica 

de MgAl LDH aplicado a distintas concentraciones de Bisfenol A. Al igual que con las 

pruebas de FeAl LDH  se parte de una concentración máxima de 10 ppm y cada prueba 

consecutiva  disminuye la concentración de BPA hasta que la respuesta sea similar a la 

obtenida por  el control. En nuestro caso la mínima concentración capaz de ser  detectada por 

la tinta de LDH MgAl fue de 0.01 ppm. Otro aspecto remarcable fue que al trabajar con 

menores concentraciones la curva de respuesta obtenida fue perdiendo  reproducibilidad 

 

En la tabla 15 se muestra los valores numéricos obtenidos de las corrientes máximas 

alcanzadas para cada concentración correspondiente  así como el potencial al que fue 

alcanzado dicho máximo. Como se puede observar en la tabla 15 el, el potencial en el punto 
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máximo suele moverse o variar aproximadamente en un rango de ±8 mV  pero este efecto 

suele verse despreciable a comparación de todo el rango de barrido. Se hizo uso de la técnica 

de DPV  para obtener resultados más fiables al momentos de establecer una correlación entre 

las concentraciones y el pico de respuesta máximo detectado paraobtener una curva de 

calibración con más fiabilidad. (Venton & DiScenza, 2020). 

 

 

Tabla 15 Valores de los picos de oxidación a distinta concentración de BPA (MgAl LDHs) 

Concentración (ppm)  mV µA 

10 334.71 111.46 

5 345.08 61.99 

2.5 345.41 33.62 

1 337.82 17.70 

0.5 334.10 12.76 

0.1 346.71 5.34 

0.05 349.75 4.95 

0.01 349.12 4.07 

CONTROL 349.12 3.89 

 

 

 

8.4.2.4 Curva de calibración MgAl 
 

Para la obtención de la curva de calibración  se hace uso de los mismos datos obtenidos en la 

tabla 15 para hacer la regresión lineal correspondiente con el uso del software Origin.La curva 

de calibración obtenida se presenta en la figura 38 .Como se puede observar los datos presenta 

una correlación positiva entre la concentración del analito y el máximo de corriente detectado.  
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Figura 38 Curva de calibración de MgAl LDHs 

 

La tabla 16 muestra los datos de la curva de calibración, su ordenada al origen, su pendiente 

y dos medidas de correlación(r) obtenida mediante el uso del software de OriginLab. La curva 

mostró una correlación positiva entre las concentración y la corriente  dicha respuesta obtuvo 

una mayor linealidad en comparación con la obtenida para la tinta de FeAl ya que los 

parámetros de correlación r fueron más cercanos a la unidad. Con un coeficiente de correlación 

lineal más cercano a 1. La respuesta obtenida parece ser la esperada  en el sensado 

electroquímico con un comportamiento predecible por parte del bisfenol A por medio de su 

detección electroquímica por diversos tipos de electrodos modificados.(Tsekeli et al., 2021) 

(Azis et al., 2019). 
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Tabla 16 Valores de la curva de calibración de MgAl LDHs a distinta concentración de BPA 

Intercepción (b) µA 4.102  µA 

Pendiente (a) µA/(mg/L) 11.992  µA/(mg/L) 

R-Pearson 0.989 

R-Cuadrada (COD) 0.978 

 

El límite de detección (LOD) de una manera más rigurosa se hizo uso de la fórmula estadística: 

𝐿𝑂𝐷 =  
3𝜎

𝑎
 

 

Donde se involucra la pendiente de la curva de calibración y la desviación estándar a dicha 

curva. EL LOD obtenido para la tinta catalítica de MgAl LDH obtuvo un valor de 1.11 ppm. 

Un resultado aproximadamente 100 veces alto en comparación a la mínima concentración 

detectada por el LDH de MgAl. Concluyendo así que aunque es posible obtener mediciones 

para concentraciones menores 1.11 ppm , dichos resultados no son tan fiables debido a una 

pero reproducibilidad. 
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8.4.2.5 NiAl LDHs 
 

 

Figura 39 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a diferentes concentraciones de BPA usando NiAl LDHs 

 

La figura 39 muestra las pruebas de DPV a distintas concentraciones  de Bisfenol A en el 

electrodo con la tinta catalítica de NiAl LDH. Usando la misma metodología; se diluyó la 

concentración de trabajo para obtener distintas concentraciones que varían entre 10 ppm y 

0.01 ppm.  Cada una de estas concentraciones fue colocadas en las pruebas electroquímicas 

junto a nuestro electrodo de GCE modificado con la tinta catalítica de NiAl LDH. Cada vez 

usando una menor concentración hasta obtener una curva cuyo resultado fuera idéntico a la 

respuesta obtenida por la solución control. Como se puede observar en la figura 39 los picos 

de corriente disminuyen al disminuir la concentración de BPA utilizada. Esta disminución de 

la señal debido a la dilución de la concentración se muestra idéntica al control apartir de una 

concentración de 0.01 ppm de BPA 
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La tabla 17 muestra los valores de los picos obtenidos con la técnica de DPV. Al igual que las 

demás pruebas electroquímica de este trabajo se encontró que el potencial de oxidación parece 

estar más dentro de un umbral que pertenecer a un valor específico. En donde los el potencial 

máximo observado  se encuentra entre los 359 mV y los 379 mV.   

 

Tabla 17 Valores de los picos de oxidación a distinta concentración de BPA (NiAl LDHs) 

Concentración (ppm)  mV µA 

10 379.94 108.83 

5 372.35 60.81 

2.5 359.75 34.02 

1 372.86 17.72 

0.5 368.11 9.86 

0.1 366.67 5.81 

0.05 374.41 4.43 

0.01 375.31 3.70 

CONTROL 375.31 3.74 

 

 

 

8.4.2.6 Curva de calibración NiAl 
 

Mediante el uso de los datos de la tabla 17  se obtiene una curva de calibración  (concentración 

/pico de corriente). La obtención de la curva de calibración para el análisis de los datos se hizo 

con el software de OriginLab. La figura 40 muestra la curva obtenida  

 

Encontrando que el pico anódico presenta una relación lineal a la concentración del Bisfenol 

A en un rango de 0.01 ppm y 10 ppm teniendo un amplio rango de detección. La figura muestra 

la línea de calibración obtenida.   
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Figura 40 Curva de calibración de NiAl LDHs 

 

Los parámetros y valores de la curva de calibración obtenida son mostrados en la tabla 18. 

Como se puede leer en la tabla los índices de correlación (r) fueron bastante cercanos a la 

unidad haciéndonos concluir  que efectivamente existe una correlación lineal entre el pico de 

corriente y concentración. Este comportamiento no es algo nuevo ya que en otras 

publicaciones  la  detección electroquímica del Bisfenol A  presenta correlaciones lineales 

similares aun cuando el uso de otros materiales para la detección varíen. (Rais et al., 2019) 

(Zainul et al., 2019) 
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Tabla 18 Valores de la curva de calibración de NiAl LDHs a distinta concentración de BPA 

Intercepción (b) µA 3.87   µA 

Pendiente (a) µA/(mg/L) 11.671  µA/(mg/L) 

R-Pearson 0.992 

R-Cuadrada (COD) 0.984 

 

Al igual que con las pruebas anteriores se calculó el límite de detección (LOD) de una manera 

más rigurosa se hizo uso de la fórmula estadística anteriormente presentada. 

𝐿𝑂𝐷 =  
3𝜎

𝑎
 

 

EL LOD obtenido para la tinta catalítica de NiAl LDH obtuvo un valor de 1.03 ppm. Un 

resultado algo desalentador debido a que la mínima concentración medida en las pruebas 

experimentales llegó a ser de 0.01 ppm. Entre las posibles razones de esta medida obtenida es 

que posiblemente el rango de concentraciones de 0.01 ppm y 10 ppm es muy amplio, en 

publicaciones similares el rango de concentraciones utilizado para la obtención de curvas de 

calibración suele ser más restringido. (YU et al., 2017a) (Yin, Zhou, et al., 2010b) 
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8.4.3 DPV aplicado a diferente PH 
 

8.4.3.1 FeAl 
 

 

 
Figura 41  Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a distinto pH de FeAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

 

La influencia del pH en la corriente de respuesta de la tinta catalítica en el electrodo también 

fue estudiada en un rango entre 5 y 9. La figura 41 muestra la corriente de las diferentes 

repuestas electroquímicas a la prueba de DPV a una concentración de Bisfenol A de 10 ppm. 

Como se puede apreciar la figura 41 el pico de corriente y el potencial de oxidación es 

diferente para los distintos pHs. 

 

La tabla 19 muestra los datos del pico corriente y su potencial asociado. Al analizar los datos 

de la tabla apreciar como el potencial y los picos de corriente varían dependiendo el pH 

utilizado. 
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Tabla 19 Valores de los picos de oxidación a distinto pH  de  FeAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

pH mV µA 

5 503.06 28.23 

6 460.34 44.38 

7 405.32 52.49 

8 347.29 63.11 

9 293.40 49.30 

 

 

Con los datos de la tabla 19 se realizó con el software de OriginLab una correlación lineal 

entre los diferentes pH y la corriente asociada. Se puede apreciar existe una correlación lineal 

aceptable .Los resultados de este trabajo  son similares con los reportados en la bibliografía. 

(Z. Li et al., 2021).  La Figura 42 muestra la curva de calibración con los datos obtenidos de 

la tabla anterior.  

 
Figura 42 Curva de calibración de FeAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 
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La tabla 20 muestra los datos e información relevante acorde a la curva de calibración 

obtenida. La obtención de esta curva permite apreciar que el comportamiento lineal es 

especialmente relevante en el rango de un pH de 5 y 8 para luego decrecer con el pH de 9. 

Este comportamiento suele relacionarse que el valor óptimo de la corriente es menor al valor 

del pKa del BPA( pKa=9.73)  (Y. Zhang et al., 2012)  o pH cercano. Usualmente un pH en el 

que sucede el decrecimiento suele ser de 8. (Yin, Zhou, et al., 2010b). 

 

El incremento de la respuesta mientras el pH sea inferior al pKa  indica que el BPA no 

disociado puede ser adsorbido mejor que el BPA disociado en la superficie de la tinta catalítica 

de LDH FeAl /GCE. (Zhan et al., 2016) 

 

 

El decrecimiento de la señal en el pH de 9 (o superiores) es atribuido que una mayor 

concentración de aniones hidróxilos pueden llegar a competir y reemplazar a ala molécula de 

BPA en los sitios de adsorción en la tinta catalítica. (Zainul et al., 2019).  

 

El comportamiento de la tinta catalítica en el electrodo mostró un rango lineal entre pHs de 

entre 5 y 8 un rango que es de interés debido a que se busca que estos materiales sean capaces 

de detectar BPA en leche de biberones cuyo pH ronda los 6.5. 

 

 

Tabla 20 Valores de la curva de calibración de FeAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b) µA -2.93   µA 

Pendiente (a) µA/pH 6.903  µA/(pH) 

R-Pearson 0.841 

R-Cuadrada (COD) 0.707 
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8.4.3.2 MgAl 
 

 

 
Figura 43 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a distinto pH de MgAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

 

También se realizaron las mismas pruebas de pH con la tinta catalítica de MgAl LDH .La 

figura 43 muestra los resultados obtenidos mediante la técnica de DPV  aplicada a distintas 

soluciones de BPA con diferentes que pH . Como se puede apreciar el valor del potencial y la 

corriente máxima alcanzada varía según el pH.  

 

La tabla 21 muestra los valores de los puntos máximos de cada curva de DPV con su 

corriente máxima y su potencial asociado para cada pH.  

 

 

 

 



95 
 

Tabla 21 Valores de los picos de oxidación a distinto pH  de  MgAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

pH mV µA 

5 444.38 94.52 

6 391.57 110.06 

7 340.52 115.53 

8 290.39 136.59 

9 245.21 109.82 

 

 

Con los datos disponibles de esta tabla se obtuvo una línea de correlación entre las corrientes 

de los puntos máximos y el pH. La figura 44 muestra la línea de regresión realizada con el 

software de OriginLab. Los valores exactos de la línea de regresión se encuentran en la tabla 

22. Como es posible apreciar existe una cierta correlación positiva entre el pH y la corriente 

máxima obtenida de las curvas de DPV. 

 
Figura 44 Curva de calibración de MgAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 
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Como muestra la figura 44 el patrón de correlación lineal es especialmente  marcado entre un 

pH de entre 5 y 8 para luego decaer en el pH de 9. Siendo estos resultados similares a los 

obtenidos a los de tinta de FeAl LDH.  El cambio negativo del potencial del pico de oxidación 

al incremento del pH que se puede apreciar en la figura 43 se atribuye principalmente a que 

de alguna manera protones fueron envueltos en el proceso oxidación electroquímica. (Z. Li et 

al., 2021) 

 

El incremento de la respuesta que sucede cuando el  pH es inferior al pKa  indica que el BPA 

no disociado puede ser adsorbido mejor que el BPA disociado en la superficie de la tinta 

catalítica de LDH MgAl /GCE. Este comportamiento parece suceder incluso cuando se 

utilizan diferentes materiales como nanotubos de carbono, grafeno o puntos cuánticos.  

(Kanagavalli & Senthil Kumar, 2018)(YU et al., 2017a) (Yin, Zhou, et al., 2010b). 

 

El decrecimiento de la señal en el pH igual a 9 es atribuido principalmente a la presencia del 

anión hidroxilo que suele bloquear los sitios activos del material. Disminuyendo así la 

respuesta electroquímica. (Zainul et al., 2019) 

 

Los resultados mostraron un buen comportamiento en un amplio rango de pH y una buena 

correlación lineal especialmente entre los pHs de 5  y 8. Resultados favorables ya que se busca 

poder identificar BPA en leche en biberones debido a lixiviación. Además de mostrar 

corrientes máximas muy superiores a las obtenidas con la tinta catalítica de FeAl LDHs. 

Incrementando la sensibilidad de la detección a bajas concentraciones. 

 

 
Tabla 22 Valores de la curva de calibración de MgAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b) µA 73.313 

Pendiente (a) µA/pH 5.713 

R-Pearson 0.594 

R-Cuadrada (COD) 0.353 
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8.4.3.3 NiAl 
 

 

Figura 45 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas a distinto pH de NiAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

 

De manera similar se realizaron pruebas de pH con la tinta catalítica de NiAl LDH .La figura 

45 muestra los resultados obtenidos mediante la técnica de DPV  aplicada a distintas 

soluciones de BPA a pH . Como se puede apreciar el valor del potencial y la corriente máxima 

alcanzada varía según el pH. Resultado que es similar al obtenido de este trabajo con los otros 

materiales y con la literatura. (Z. Li et al., 2021) 

 

La tabla 23 muestra los valores de los puntos máximos de cada curva de DPV , su corriente 

máxima y su potencial asociado para cada pH.  
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Tabla 23 Valores de los picos de oxidación a distinto pH  de  NiAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

pH mV µA 

5 493.22 65.14 

6 433.76 92.72 

7 368.77 111.50 

8 312.04 129.32 

9  266.62  107.07 

 

Con los datos obtenidos de esta tabla se realizó una línea de correlación entre las corrientes 

de los puntos máximos y el pH. La figura 46 muestra la línea de regresión realizada con el 

software de OriginLab para la tinta catalítica de NiAl LDH. Los valores para la determinación 

de la línea de regresión se encuentran en la tabla 24. Encontrándose que parece existir una  

cierta correlación positiva entre el pH y la corriente máxima obtenida de las curvas de DPV. 

 

Figura 46 Curva de calibración de NiAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 
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Como muestra la figura 46 el patrón de correlación lineal es especialmente  marcado entre un 

pH de entre 5 y 8 para luego decaer en el pH de 9. Una tendencia que se mostró en el uso de 

las otras tintas catalíticas de LDH. Que los puntos máximos de las distintas respuestas de del 

potencial del pico de oxidación se vieran desplazados hacia la izquierda al incrementar el pH 

como puede verse en la figura 45 se atribuye principalmente a que de alguna manera protones 

fueron envuelto en el proceso oxidación electroquímica. (Z. Li et al., 2021) 

 

El incremento de la respuesta que sucede cuando el  pH es inferior al pKa  indica que el BPA 

no disociado puede ser adsorbido mejor que el BPA disociado en la superficie de la tinta 

catalítica de LDH NiAl /GCE. Este comportamiento que también sucedió con las otras tintas 

catalíticas de LDH parece suceder incluso cuando se utilizan diferentes materiales como 

nanotubos de carbono, grafeno o puntos cuánticos.  (Kanagavalli & Senthil Kumar, 2018)(YU 

et al., 2017a) (Yin, Zhou, et al., 2010b). 

La obtención de una señal más débil en un pH igual a 9 es atribuido principalmente a la 

presencia del anión hidroxilo que suele bloquear los sitios activos del material. Disminuyendo 

así la respuesta electroquímica. Este hecho se ve magnificado al incrementar el pH según lo 

reportado en la literatura. (Zainul et al., 2019) 

Los resultados de la experimentación de la tinta de NiAl LDHs mostraron un buen 

comportamiento en un amplio rango de pH y una buena correlación lineal especialmente entre 

los pHs de 5 y 8. Un rango especialmente importante cuando se trata de probar el desempeño 

de estos materiales en muestras reales con distintos pHs como por ejemplo la leche 

contaminada de BPA en a lixiviación. Además de mostrar corrientes máximas muy superiores 

a las obtenidas con la tinta catalítica de FeAl LDHs. Y similares a las obtenidas por los LDHs 

de MgAl.  . 

 

Tabla 24 Valores de la curva de calibración de NiAl LDHs a distinto pH (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b) µA 4.584 

Pendiente (a) µA/pH 13.374 

R-Pearson 0.8618 

R-Cuadrada (COD) 0.7427 
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8.4.4 DPV con diferente pulso diferencial 
 

8.4.4.1 FeAl 
 

 

Figura 47 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas con distinto pulso diferencial de FeAl LDHs (Concentración de 

BPA 10 ppm) 

 

 

También se realizaron pruebas electroquímicas variando el pulso diferencial utilizado en la 

técnica de DPV para la detección de Bisfenol A con pH 7. Se quiso poder observar el 

comportamiento y respuesta en las curvas de DPV al variar el parámetro de pulso diferencial 

ya que en las pruebas experimentales mostraron cierto comportamiento predecible.  La figura 

47 muestra las distintas curvas de oxidación al utilizarse diferentes pulsos. 
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Como es posible observar  la curva de respuesta obtenida varía dependiendo el pulso 

diferencial utilizado. Además que el potencial del punto máximo de corriente se ve desplazado 

negativamente (hacia la izquierda)  la explicación de este fenómeno se atribuye que al ser 

mayor el pulso diferencial logra de alguna manera acelerar el proceso de oxidación en el 

electrodo y por lo tanto recorrer la posición de punto máximo a potencial menores. 

 

Además las curvas obtenidas muestran una mayor amplitud y por lo tanto hace a los picos de 

la curva de oxidación más extensos y menos específicos, fenómeno que es respaldado por la 

teoría (Bard & Faulkner, 2002) 

 

La tabla 25 resume los valores  numéricos de los puntos máximos de las corrientes alcanzadas 

así como su potencial asociado 

 

Tabla 25 Valores obtenidas con distinto pulso diferencial de FeAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

Pulse(mV) mV µA 

40 444.91 25.55 

80 413.16 39.77 

100 398.02 55.03 

200 320.97 75.90 

300 322.89 95.52 
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Los valores de la tabla 25 fueron utilizados para obtener una curva de correlación como 

presenta la presenta la figura 48 mediante el software de OriginLab entre la corriente de pico 

y el pulso utilizado.  

 

Figura 48 Curva de calibración de FeAl LDHs usando distinto pulso diferencial (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 

 

La obtención de esta curva de calibración deja ver que existe una correlación lineal entre el 

pulso diferencial utilizado y la corriente de máxima alcanzada como se puede analizar en la 

tabla 26 que muestra los datos de dicha curva y los índices de correlación.  

 

 

Tabla 26 Valores de la curva de calibración de FeAl LDHs a distinto pulso diferencial (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b)  µA 15.636 

Pendiente (a) µA/mV 0.2949 

R-Pearson 0.975 

R-Cuadrada (COD) 0.951 



103 
 

8.4.4.2 MgAl 
 

 

Figura 49 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas con distinto pulso diferencial de NiAl LDHs (Concentración de 

BPA 10 ppm) 

 

Las pruebas de DPV con diferente pulso diferencial también fueron aplicadas a la tinta 

catalítica de MgAl LDH.  Como se puede observar  en la figura 49 se muestran las distintas 

repuestas de oxidación al variar el parámetro de pulso diferencial. Como se puede observar a 

simple vista las curvas de respuesta varían dependiendo el pulso diferencial utilizado 

 

 

 

Al igual que con las pruebas de la tinta de LDH FeAl se presenta que el potencial del punto 

máximo de corriente se ve desplazado hacia la izquierda con potenciales cada vez menores la 

explicación a esto se atribuye principalmente  que a mayor el pulso diferencial el proceso de 
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oxidación en el electrodo se lleva más rápidamente agotando así más rápido los sitios activos 

y haciendo que se alcance el punto máximo a potenciales menores. Al revisar en la literatura 

este tipo de prueba no suele ser realizada a excepción de ciertos reportes como en la detección 

de viloxazina (Madej et al., 2019) 

 

Además de que las curvas de oxidación presentan corriente de pico más altas a mayor pulso 

diferencial ; con los máximos  de las curvas de oxidación más amplios y menos específicos, 

fenómeno que es respaldado por la teoría de la técnica  de DPV. (Bard & Faulkner, 2002) 

 

La tabla 27  presenta los valores  numéricos de los puntos máximos de las corrientes 

alcanzadas así como su potencial asociado 

 

Tabla 27 Valores obtenidas con distinto pulso diferencial de MgAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

Pulse(mV) mV µA 

40 387.93 51.83 

80 369.66 98.78 

100 349.39 116.21 

200 279.99 206.14 

300 201.48 212.02 
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Figura 50 Curva de calibración de MgAl LDHs usando distinto pulso diferencial (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 

 

La figura 50 es obtenida a partir de los datos de la tabla 28, como puede observarse existe una 

correlación lineal aceptable entre el pulso utilizado en la DPV y la corriente de pico asociada. 

En la tabla 28 se encuentran los valores de dicha curva como su pendiente y los índices de 

correlación obtenidos.  

 

 

Tabla 28 Valores de la curva de calibración de MgAl LDHs a distinto pulso diferencial (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b)  µA 27.72 

Pendiente (a) µA/mV 0.7429 

R-Pearson 0.959 

R-Cuadrada (COD) 0.920 
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8.4.4.3 NiAl 

 

Figura 51 Voltametría de pulso diferencial (DPV) obtenidas con distinto pulso diferencial de NiAl LDHs (Concentración de 

BPA 10 ppm) 

 

 

Finalmente también se realizaron las mismas pruebas de DPV variando el pulso con la tinta 

de NiAl LDH a un pH de 7. Al igual que los materiales pasados el tipo de respuesta fue 

bastante similar.  Se obtuvieron diferentes curvas de oxidación con diferentes puntos máximos 

y diferentes potenciales al cambiar el pulso diferencial. En donde a un menor pulso diferencial 

la respuesta de la prueba de DPV es menor.  
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La tabla 29 muestra los datos de los puntos máximos de las curvas de oxidación obtenidos 

como su potencial y su corriente en microamperios. Así como su pulso diferencial asociado. 

El mismo fenómeno que se obtuvo con las dos tintas catalíticas de LDH de este trabajo, en 

donde las curvas de oxidación parecen verse desplazadas hacia la izquierda se hace presente 

y se le atribuye la misma explicación en donde un mayor pulso diferencial en las pruebas de 

DPV  además de  lograr obtener mayores corrientes también provoca que el potencial 

disminuya al poder llevar acabo la reacción electroquímica de una manera más rápida 

alcanzado el punto máximo a un potencial menor. (Madej et al., 2019) . 

Igualmente que las curvas de oxidación presentan una señal mucho más amplia al incrementar 

el pulso diferencial, esto de alguna manera podría ser un problema para la detección de 

Bisfenol A si hay presencia de otras sustancia al disminuir la especificidad de la prueba. Este 

resultado de manera satisfactoria en la  teoría de la técnica de DPV. (Bard & Faulkner, 2002) 

 
 

Tabla 29 Valores obtenidas con distinto pulso diferencial de NiAl LDHs (Concentración de BPA 10 ppm) 

Pulse(mV) mV µA 

40 382.31 47.93 

80 364.36 87.91 

100 349.52 110.04 

200 306.74 139.92 

300 195.87 178.09 
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Figura 52 Curva de calibración de NiAl LDHs usando distinto pulso diferencial (Concentración de BPA igual a 10 ppm) 

 

La figura 52 muestra la curva de regresión lineal para los datos de la tabla 29. Como se puede 

apreciar la relación lineal es relativamente buena y demuestra que es posible establecer una 

correlación lineal entre el pulso diferencial utilizado y el punto máximo de respuesta. La tabla 

30 muestra la información obtenida de  la curva de regresión obtenida mediante el software 

de OriginLab. 

 

Tabla 30 Valores de la curva de calibración de NiAl LDHs a distinto pulso diferencial (Concentración de BPA =10 ppm) 

Intercepción (b) µA 32.131 

Pendiente (a) µA/mV 0.55 

R-Pearson 0.953 

R-Cuadrada (COD) 0.909 
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8.4.5 DPV con el uso de interferentes 
 
 

8.4.5.1 FeAl 
 

 
Figura 53 Prueba DPV con interferentes usando FeAl LDHs 

 

Se realizaron pruebas de DPV utilizando interferentes especialmente dos tipos de bisfenoles 

que usualmente son utilizados como sustituyentes del Bisfenol A. Las pruebas de la detección 

con interferentes se realizaron con los mismos parámetros de las demás pruebas DPV de este 

trabajo. Las concentración de Bisfenol A utilizada fue de 10 ppm mientras que la 

concentración de Bisfenol B y Bisfenol S  fue de 5 ppm con la intención de poder identificar 

con más facilidad al BPA. Como se puede apreciar en la figura 53 la curva obtenida mediante 

el uso de la tinta catalítica de FeAl LDH mostró una respuesta similar a la obtenida en otras 

pruebas para la detección de BPA en este mismo estudio. Así que este pico es  atribuido al 

proceso de oxidación del Bisfenol A sin embargo en la misma figura no logra apreciarse algún 

otro proceso electroquímico para el BPB y el BPS., aun cuando la literatura deja en claro que 
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el comportamiento electroquímico de los Bisfenoles es similar, (una oxidación irreversible) 

(Pang et al., 2020) (Xing et al., 2019). 

  

Por lo tanto la tinta catalítica de FeAl LDHs no fue capaz de detectar las concentraciones de 

5 ppm de Bisfenol B y Bisfenol S. Esto puede explicarse por la poca capacidad catalítica de 

este material debido a subproductos que demostró en este trabajo y que la concentración de 

5ppm de estos materiales no fue suficiente para mostrar alguna respuesta. 

 
 
 
 

La tabla 31 muestra los valores de potencial y de corriente que se encontró para los los picos 

de oxidación de los distintos analitos: 

 
 
Tabla 31 Valores de los picos de oxidación de BPA, BPB Y BPS (FeAl LDHs) 

Bisfenoles mV µA 

BPA 398.49 56.373 

BPB - - 

BPS - - 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



111 
 

 
 

8.4.5.2 MgAl 
 

 
Figura 54 Prueba DPV con interferentes usando MgAl LDHs 

 

El resultado de la prueba de DPV para una solución mezcla del BPA, BPB y BPS puede 

observarse en la figura 54 realizada  Se mantuvieron los mismos parámetros que se usaron en 

las otras pruebas de DPV de este trabajo. La concentración de BPA fue de 10 ppm mientras 

que la concentración de BPB y BPS fue de 5 ppm con el fin de poder diferenciar con más 

facilidad los dos bisfenoles de interferentes.  

 

En la figura obtenida mediante el uso de la tinta catalítica de MgAl LDH se logra observar la 

tres distintas curvas detección electroquímica de estos compuestos. Estas curvas y patrones 

fueron identificados en la literatura y efectivamente corresponden a los 3 distintos bisfenoles, 

con la señal de mayor intensidad y corriente perteneciente a BPA debido a una mayor 

concentración seguido de la señal casi traslapada del BPB y finalmente en el extremo derecho 
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del gráfico la señal correspondiente al BPS. (L. Zhang et al., 2022) (Pang et al., 2020) 

 
 
 

La tabla 32 muestra los potenciales y las corrientes obtenidas de los picos de oxidación de 

gráfico 54.  Obteniendo resultados favorables para la detección de distintas especies de 

bisfenol mediante el uso de MgAl LDHs.   Además la presencia de  BPS Y BPB no mostró 

tener una influencia significativa en los picos de corrientes y en el potencial de oxidación del 

BPA.  Dejando en claro que la tinta catalítica de LDHs /GCE mostró un buen comportamiento 

y respuestas similares aún en la presencia de otras especies electro-activas..  

 

 

 
Tabla 32 Valores de los picos de oxidación de BPA, BPB Y BPS (MgAl LDHs) 

Bisfenoles mV µA 

BPA 342.68 118.15 

BPB 403.14 89.35 

BPS 582.76 68.49 
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8.4.5.3 NiAl 
 

 
Figura 55 Prueba DPV con interferentes usando NiAl LDHs 

 

Debido a una alta sensibilidad la técnica de DPV es ampliamente utilizada en el análisis 

cuantitativo de sustancias , aquí la DPV fue elegida para la determinación simultánea de BPA, 

BPB Y BPS,  siendo esto dos compuestos materiales utilizados para reemplazar al bisfenol A 

en la elaboración de plásticos, y que sin embargo se ha reportado que tienen efectos igual de 

nocivos. (Z. Ye et al., 2019) 

 

Los resultados de la figura 55 con los reportados en la literatura mediante la detección 

electroquímica de bisfenoles, las tres señales corresponden a la presencia de BPA , BPB y 

BPS debido a los procesos de oxidación irreversible para cada una de las especies. Siendo la 

señal del BPA la de mayor intensidad debido a una mayor concentración; seguida de la señal 

de oxidación del BPB que parece estar traslapadas debido a que el potencial de oxidación es 

bastante cercano. El pico más alejado se corresponde a la oxidación del BPS , resultados que 



114 
 

están de acuerdo a la literatura. (L. Zhang et al., 2022) (Xing et al., 2019) (Pang et al., 2020) 

. 

 

La tabla 33 muestra los valores de  potenciales de oxidación y la corriente máxima  alcanzada 

para para cada uno de los Bisfenoles. Al igual que con la tinta catalítica de MgAl LDHs, la 

presencia de BPS y BPB no mostró afectar los valores del pico de oxidación. La presencia de 

BPS Y BPB no mostró tener una influencia significativa en los picos de corrientes y en el 

potencial de oxidación del BPA  Demostrando que la tinta catalítica de NiAl LDHs /GCE 

posee un buen comportamiento aún en la presencia de otras especies electro-activas. Un 

fenómeno que no es único de los materiales de LDH y que ya ha sido reportado previamente 

en la literatura.(Xue Wang et al., 2018) 

 

 
 
 
Tabla 33 Valores de los picos de oxidación de BPA, BPB Y BPS (NiAl LDHs) 

Bisfenoles mV µA 

BPA 377.84 111.33 

BPB 442.95 82.75 

BPS 627.90 70.34 
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9 Conclusiones 
 

El método de síntesis por coprecipitación para la síntesis de LDHs resultó ser eficaz en la 

producción de materiales capaces de detectar Bisfenol A. A pesar de ello de la matriz de LDH  

obtenida tiene presencia de subproductos y una baja cristalinidad. 

 

Uno de los aspectos más resaltantes es la mayor presencia de impurezas en el LDH de FeAl 

esto puede ser debido al catión 𝐹𝑒+2 no suele favorecer la creación de los LDHs al ser un 

catión mayor tamaño que el normalmente usado en la síntesis de LDHs .Esto pudo inhibir de 

alguna manera su correcta formación y a su vez favoreciendo la presencia de hidróxidos 

simples en mayor cantidad. Esta explicación se ve reforzada al hecho de que en los LDHs de 

MgAl y NiAl la presencia de otras fases detectadas mediante XRD fue mucho menor. 

 

 

Este trabajo demostró la capacidad de los hidróxidos dobles laminares (LDHs)  sintetizados 

de poder detectar bisfenol A en agua.   La detección electroquímica basado en una tinta 

catalítica  de LDHs en un electrodo de GCE mostró una clara reacción de oxidación 

irreversible proceso que fue posible detectar mediante pruebas de Voltametría cíclica (VC). 

En cuanto a las pruebas de Voltametría de Pulso Diferencial (DPV) las tintas catalíticas de 

LDHs  mostraron  buena propiedades electro-catalíticas mejorando de manera significativa la 

respuesta del pico de oxidación del Bisfenol A. Los resultados de las pruebas también 

mostraron que la respuesta de la tinta catalítica de FeAl LDH mostró resultados inferiores a 

la de la tintas catalíticas de MgAl y NiAl , esto es atribuido una menor presencia de la fase de 

LDH y por lo tanto mostró una menor actividad electro catalítica.  Los límites de detección 

(LOD) obtenidos para los distintos materiales se encuentran dentro de un rango micro-molar 

que normalmente es el reportado en la literatura. Además de mostrar un buen comportamiento 

lineal en un amplio rango de concentraciones. En cuanto a la estabilidad los LDH usados 

demostraron mantener una alta estabilidad química con resultados similares y consistentes en 

un  rango de 1 a 6 meses desde sus síntesis. Lo que los convierte en excelentes candidatos 

para la medición de presencia de BPA lixiviado en agua o leche de biberones o de otros 

contenedores plásticos en contacto con líquidos. Para así poder establecer niveles seguros de 

presencia de este compuesto. 
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10 Perspectivas a futuro 
 

Esta investigación deja claro que el uso de LDHs para la detección de diversas especies electro 

activas es una gran oportunidad para una investigación. Para futuros proyectos  de naturaleza 

similar.  Algunas de las sugerencias para futuras investigaciones se listan de la manera 

siguiente: 

 Mejorar las nanoestrucutras/nanopartículas de LDHs en el momento de síntesis 

 

 Utilizar otros tipos de síntesis en la fabricación de los LDHs como sol-gel. Para ver si 

es posible obtener fases de LDHs más puras o de mayor cristalinidad o nano 

estructuras más homogéneas. 

 

 Utilizar métodos post-síntesis especialmente los métodos de exfoliación de los LDHs 

con el fin de maximizar el área superficial y obtener láminas 2D de LDH individuales. 

Y así maximizar el área superficial y con ello la respuesta en las pruebas 

electroquímicas. 

 

 Analizar de posibilidad de mejorar el LOD Y LOQ de las curvas de calibración. 

 

 Realizar investigación de los LDHs para la detección de otros compuestos disruptores 

endócrinos como: pesticidas, ftalatos, parabenos, bisfenoles, triclosanos y 

benzofenonas. 

Como se puede ver la aplicación de LDHs en la detección electroquímica tiene un gran 

potencial para el desarrollo de futuros proyectos relacionados a la detección de sustancias 

nocivas y que se encuentran cada vez más en el ambiente y en contacto con personas 

haciéndolos un peligro silencioso. Es por eso que es tan importante  tener materiales sensibles 

que permitan cuantificar los niveles de presencia de dichas sustancias. Siendo los LDHs  una 

excelente alternativa gracias a su escalabilidad y flexibilidad, además de lso resultados 

prometedores que se logró en este trabajo de investigación. 
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