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RESUMEN 

Teresa de Jesús Montalvo Herrera  Fecha de Graduación: Octubre, 2019 

Universidad Autónoma de Nuevo León 

Facultad de Ingeniería Civil 

 

Título del Estudio: DESARROLLO DE COMPOSITOS DE KBiO3/g-C3N4Y 

KBiO3/OGR POR MICROONDAS PARA SU APLICACIÓN EN PROCESOS 

FOTOINDUCIDOS. 

 

Número de páginas: 171 Candidato para el grado de Doctor en 
Ingeniería con Orientación en Ingeniería 
Ambiental. 

 

Área de Estudio: Ingeniería Ambiental 

Propósito y Método del Estudio: En el presente trabajo, se desarrollaron los 
compositos del bismutato de potasio (KBiO3) con materiales bidimensionales. Los 
materiales bidimensionales seleccionados para el estudio fueron el nitruro de carbono 
tipo grafito (g-C3N4) y el óxido de grafeno reducido (OGR). Estos materiales 
bidimensionales fueron seleccionados debido a su naturaleza. Los compositos se 
obtuvieron mediante la técnica de microondas con diferentes proporciones de cada 
material, para observar el efecto de la concentración de los diferentes materiales en el 
desempeño de los compositos. Los polvos de los compositos fueron caracterizados por 
Difracción de Rayos-X (DRX), Espectroscopía de Reflectancia Difusa (ERD), 
Espectroscopía de Fotoluminiscencia, Espectroscopía Infrarroja, Microscopía 
Electrónica de Barrido (MEB) y Fisisorción de Nitrógeno. 
 
La evaluación de la actividad fotocatalítica de los compositos preparados fue 
determinada mediante la degradación de ciprofloxacina (CPFX) a 10 ppm, la producción 
de hidrógeno mediante la separación de la molécula de agua; y la obtención de 
productos de valor agregado al oxidar parcialmente la molécula de alcohol anisilo, con 
una concentración 0.5 mM. 
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Contribuciones y Conclusiones: Se logró el desarrollo de compositos con un material 
semiconductor (KBiO3) y un material bidimensional (g-C3N4 o OGR), mediante la 
técnica de microondas; implicando una mejor combinación de los materiales que 
conforman el composito, sin alterar la morfología de los materiales o composición 
química.  
Se observó diferente rendimiento de los compositos en cada proceso fotoinducido, 
atribuido principalmente a la naturaleza de cada material. Algunas combinaciones de los 
compositos favorecen los procesos de reducción, como es la producción de hidrógeno, 
en cambio los procesos de oxidación no se obtuvo un mayor rendimiento.  
La caracterización por espectroscopía de fotoluminiscencia, arrojó información sobre las 
propiedades ópticas de los compositos, siendo esto, el factor que predomina en el 
rendimiento de los compositos. Las transiciones electrónicas que se observan en los 
compositos determinan el comportamiento fotocatalítico.  

  

 

FIRMA DEL ASESOR: ___________________________ 

                                           Dr. Daniel Sánchez Martínez 

  



 

3 
 

Agradecimientos 
 

 

A la faculta de Ingeniería Civil, por permitirme ser parte del nuevo programa de 

Doctorado en Ingeniería con Orientación en Ingeniería Civil. 

 

Al departamento de Ecomateriales y Energía, por mi estancia durante más de 5 

años, por facilitarme las instalaciones, los equipos y materiales para el desarrollo de este 

trabajo. 

 

A la Dra. Leticia Torres Guerra, jefa del departamento de Ecomateriales y 

Energía; por brindarme todo su apoyo durante los años que estuve dentro del programa. 

Por su voto de confianza, al permitirme manipular los equipos especializados, usar las 

instalaciones del departamento en horarios no específicos, que sé de antemano, en otros 

programas, no se cuenta con esta facilidad. Y, sobre todo, por su gran dedicación al 

programa y a la formación de personas altamente competitivas. 

 

Al Dr. Isaías Juarez, por su grande atención y paciencia a los alumnos y personal 

del departamento. 

 

 A la Dra. Elvia Zarazúa, por escucharme y brindarme todos sus consejos; y por 

esos momentos al compartir una taza de café, significan mucho para mí. 

 



 

4 
 

A la Q.F.B. Silvia López, por su infinita paciencia y amabilidad al momento de 

enseñarme el uso del microscopio electrónico de barrido. 

 

A todos los doctores que conforman el departamento de Ecomateriales y Energía, 

la Dra. Ali Huerta, Dra. Edith Luévano. Dr. Juan Manuel Mora, Dra. Rocío Alfaro, M.C. 

Omar Carrasco, por responder todas las dudas que se presentaron durante este estudio. 

 

A todos mis compañeros de trabajo, por demostrar su amistad durante estos años. 

 

Especialmente quiero agradecer al Dr. Daniel Sánchez, sin él, este trabajo no se 

hubiera realizado. Gracias por permitirme trabajar con usted, durante más de 5 años, 

donde aprendí muchas cosas, tanto en el ámbito académico como personal. Por siempre 

ser un guía durante estos años, permitirme tomar ciertas decisiones y corregirme cuando 

era necesario.  

 

 

 

 

 

 

  



 

5 
 

Tabla de contenido 
 

 

RESUMEN ....................................................................................................................................... 1 

1. INTRODUCCIÓN ........................................................................................................................ 14 

1.1 Problemática ambiental ............................................................................................... 14 

1.1.1 Contaminación del agua ............................................................................................. 14 

1.1.2 Cambio climático y suministro de energía .................................................................. 18 

1.2 Química verde en la síntesis de compuestos de valor agregado ................................. 20 

1.3 Fotocatálisis ................................................................................................................. 23 

1.3.1 Semiconductores como fotocatalizadores .................................................................. 25 

1.3.2 Materiales bidimensionales ........................................................................................ 31 

1.3.3 Compositos para fotocatálisis ..................................................................................... 41 

1.4 Antecedentes ..................................................................................................................... 45 

1.5 Hipótesis............................................................................................................................. 48 

1.6 Objetivo general ................................................................................................................. 48 

1.6.1 Objetivos específicos ...................................................................................................... 48 

2. Parte Experimental .................................................................................................................. 49 

2.1 Síntesis de los materiales ................................................................................................... 49 

2.1.1 Síntesis del nitruro de carbono tipo grafito (g-C3N4) .................................................. 49 

2.1.2 Síntesis del bismutato de potasio (KBiO3) ................................................................... 50 

2.1.3 Obtención de Óxido Grafeno Reducido (OGR) ........................................................... 52 

2.1.4 Obtención de los compositos ...................................................................................... 54 

2.2 Caracterización de los materiales ...................................................................................... 55 

2.2.1 Caracterización estructural: Difracción de rayos-X (DRX) en polvos. ......................... 55 

2.2.2 Caracterización morfológica: Microscopia electrónica de barrido (MEB) .................. 56 

2.2.3 Análisis de área superficial: Técnica Brunauer-Emmett-Teller (BET) .......................... 56 

2.2.4 Caracterización de las propiedades ópticas de los materiales: Espectroscopía de 

reflectancia difusa (ERD) y Fotoluminiscencia (PL) .............................................................. 56 

2.2.6 Análisis composicional: Espectroscopía de Infrarrojo (IR) .......................................... 57 

2.3 Pruebas fotocatalíticas ....................................................................................................... 58 

2.3.1 Degradación de contaminantes emergentes: ............................................................. 58 



 

6 
 

2.3.2 Producción de hidrógeno ............................................................................................ 60 

2.3.3 Síntesis de compuestos de valor agregado: ................................................................ 61 

3. Resultados ................................................................................................................................ 63 

3.1 Caracterización de KBiO3, g-C3N4 y sus compositos. .......................................................... 64 

3.1.1 Caracterización por difracción de rayos x ................................................................... 65 

3.1.2 Caracterización por Espectroscopía de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FT-IR)

 ............................................................................................................................................. 66 

 ................................................................................................................................................. 71 

 ................................................................................................................................................. 71 

3.1.3 Caracterización por microscopía electrónica de barrido (MEB) ................................. 71 

 ................................................................................................................................................. 72 

 ................................................................................................................................................. 72 

3.1.4 Determinación del área superficial ............................................................................. 73 

3.1.5 Obtención del valor de banda prohibida (Eg) ............................................................. 74 

3.1.6 Caracterización óptica por fotoluminiscencia ............................................................. 79 

3.2 Pruebas fotocatalíticas ....................................................................................................... 84 

3.2.1 Pruebas de degradación de compuestos orgánicos ................................................... 85 

3.2.2 Pruebas de producción de hidrógeno ......................................................................... 97 

3.2.3 Síntesis de compuestos de valor agregado ............................................................... 101 

3.3 Modificaciones de los materiales g-C3N4 y KBiO3............................................................. 105 

3.3.1 Exfoliación química del g-C3N4 .................................................................................. 106 

3.3.2 Síntesis de KBiO3 por hidrotermal y sonoquímica .................................................... 119 

3.3.3 Compositos con g-C3N4 exfoliado y KBiO3 obtenido pos métodos alternos de 

síntesis. 131 

3.4 Discusiones generales parte A ......................................................................................... 133 

3.5 Óxido de Grafeno Reducido (OGR) .................................................................................. 134 

3.5.1 Caracterización del OGR ........................................................................................... 135 

3.5.2 Composito KBiO3/OGR .............................................................................................. 137 

4. Conclusiones .......................................................................................................................... 144 

6. Artículos a partir de este trabajo ........................................................................................... 146 

Referencias ................................................................................................................................. 148 

Anexo 1 ...................................................................................................................................... 168 



 

7 
 

Anexo 2 ...................................................................................................................................... 169 

Anexo 3 ...................................................................................................................................... 170 

Anexo 4 ...................................................................................................................................... 171 

 



 

8 
 

Lista de tablas 

 

 

Tabla 1. Clasificación de los nanomateriales de acuerdo a sus dimensiones. ................ 34 

Tabla 2. Algunas propiedades del grafeno con sus posibles aplicaciones. ..................... 36 

Tabla 3. Condiciones del microondas para cada solvente utilizado en la exfoliación del 
g-C3N4. .............................................................................................................. 50 

Tabla 4. Porcentajes de cada material y nomenclatura para los compositos con KBiO3 y 
OGR u OGL ........................................................................................................ 55 

Tabla 5. Porcentajes de cada material y nomenclatura para los compositos con KBiO3 y 
g-C3N4. ............................................................................................................... 55 

Tabla 6. Valores de área superficial para los materiales y compositos. .......................... 74 

Tabla 7. Valores de Eg calculado para los materiales sintetizados.................................. 77 

Tabla 8. Valores de Eg de los polvos exfoliados. ........................................................... 112 

Tabla 9. Valores de Eg, obtenidos para el KBiO3 con diferentes métodos de síntesis. . 123 

  



 

9 
 

Lista de Figuras 
 

Figura 1. Distribución global del número de estudios publicados sobre la identificación 
de fármacos en aguas superficiales y los fármacos identificados con valores 
superiores a 1.0 μg/L. Adaptado de Huges, S.R. et al. [11]. ............................. 17 

Figura 2. Niveles atmosféricos de CO2 medidos en el observatorio Mauna Loa, Hawaii. 
Datos obtenidos de NASA/Global Climate Change-Vital Signs of the Planet. .. 19 

Figura 3 Emisiones de CO2 por combustible fósil, demanda de energía y población en la 
década del 2005-2015. Datos obtenidos de International Energy Agency (IEA) 
[23]. ................................................................................................................... 20 

Figura 4 Reacciones de oxidación de un a) alcohol primario a aldehído y de un aldehído 
a ácido carboxílico completando la oxidación del alcohol b) de un alcohol 
secundario generando una cetona. .................................................................. 22 

Figura 5. Algunas de las aplicaciones de fotocatálisis usando como fuente de energía el 
sol. ..................................................................................................................... 24 

Figura 6. Esquema del proceso de fotocatálisis, cuando un semiconductor es irradiado 
con luz. .............................................................................................................. 26 

Figura 7. Estructura en poliedros del NaBiO3. Imagen tomada de Liu et al. [72] ............ 29 

Figura 8 Configuración en poliedros del KBiO3, donde se puede apreciar que presenta 
una estructura tipo túnel. ................................................................................. 30 

Figura 9. a) Grafeno, con su arreglo de carbono en anillos hexagonales dispuestos en 
una sola capa. b) el mismo arreglo de anillos hexagonales de carbono, pero 
doblados para formar un fullereno, formando una estructura 0D c) Un 
nanotubo de carbono a partir del mismo arreglo de los átomos de carbono, 
formando una estructura 1D. d) Varias láminas de grafeno apiladas, para 
formar “n” número de capas para formar una estructura 3D. Imagen tomada 
de Geim & Novosolov [80]. ............................................................................... 33 

Figura 10. Clasificación de los métodos de síntesis del grafeno. .................................... 36 

Figura 11. a) Grafito conformado por n número de capas de átomos de carbono con un 
arreglo hexagonal en forma de panal. b) Óxido de grafito obtenido a partir de 
una oxidación química. c) óxido de grafeno, obtenido a partir del óxido de 
grafito mediante una exfoliación por ultrasonido. D) Óxido de grafeno 
reducido, el cual resulta de un proceso de reducción con diversos agentes 
reductores. ........................................................................................................ 38 

Figura 12. Distintos polimorfos del nitruro de carbono obtenidos mediante cálculos 
teóricos [113]. Imagen obtenida de Montigaud [114]. .................................... 39 

Figura 13. Distintos precursores para la formación de g-C3N4 ........................................ 41 

Figura 14. Mecanismos de calentamiento mediante acción de microondas. El cual 
puede ser por polarización, cuando una molécula presenta cargas parciales y 
con el cambio de polarización de las microondas, hace que las cargas de las 
moléculas se muevan intentando seguir el campo eléctrico; o por conducción 
iónica, cuando hay iones presentes en el sistema, estos se aceleran por acción 
del campo eléctrico. .......................................................................................... 43 



 

10 
 

Figura 15. Reactor de fotocatálisis para degradación de moléculas orgánicas............... 59 

Figura 16. Reactor fotocatalítico para la producción de hidrógeno. ............................... 60 

Figura 17. Reactor fotocatalítico para la síntesis de compuestos de valor agregado. .... 62 

Figura 18. Tonalidades obtenidas en los polvos: a) g-C3N4, b) 20%KBiO3-80%C3N4, c) 
20%KBiO3-80%C3N4, d) 20%KBiO3-80%C3N4 y e) KBiO3. .................................... 64 

Figura 19. . Patrón de difracción de rayos x de a) KBiO3 obtenido por el método de 
Brauer modificado b) g-C3N4. ............................................................................ 66 

Figura 20. Patrón de difracción de rayos x de: a) 20%KBiO3/80%g-C3N4, b) 
50%KBiO3/50%g-C3N4 y c) 80%KBiO3/20%g-C3N4. * Plano (002) de g-C3N4 ..... 66 

Figura 21. Mecanismo de la formación del g-C3N4 mediante la policondensación de la 
melamina. ......................................................................................................... 67 

Figura 22. Espectros IR de melamina (precursor) y de g-C3N4, obtenido a 550°C. ......... 68 

Figura 23. Espectros de IR de compositos con porcentajes bajos de g-C3N4. De abaja 
hacia arriba: Composito con 99%KBiO3-1%g-C3N4, 97%KBiO3-3%g-C3N4 y 
95%KBiO3-5%g-C3N4. ......................................................................................... 71 

Figura 24. Análisis por microscopio electrónico de barrido (MEB) de las muestras: a) 
KBiO3, b) g-C3N4 c) 20%KBiO3/80%g-C3N4, d) 50%KBiO3/50%g-C3N4 y e) 
80%KBiO3/20%g-C3N4........................................................................................ 72 

Figura 25. EDS-mapping de los elementos que conforman el composito. a) 
20%KBiO3/80%g-C3N4, b) 50%KBiO3/50%g-C3N4 y c) 80%KBiO3/20%g-C3N4 .... 73 

Figura 26. Espectros de UV-Vis reflectancia difusa de todos los polvos obtenidos. ....... 75 

Figura 27. Diagrama de bandas para a) g-C3N4 i y b) KBiO3 ii. Obtenidos de: i. “Hydrogen 
evolution by a netal-free electrocatalyst” [173] ii. “Electronic structures of 
efficient MBiO3 (M = Li, Na, K, Ag) photocatalyst” [75] .................................... 78 

Figura 28. Espectros de fotoluminiscencia del KBiO3, excitados con diferente energía. 80 

Figura 29. Espectro de fotoluminiscencia del KBiO3, excitado con 4.1 eV. ..................... 81 

Figura 30. Espectro de fotoluminiscencia de g-C3N4. ...................................................... 82 

Figura 31. Espectros de fotoluminiscencia de los compositos excitados con 3.4 eV. ..... 84 

Figura 32. Componentes de la molécula ciprofloxacina. ................................................. 85 

Figura 33. Curvas de degradación de la ciprofloxacina, utilizado KBiO3 y g-C3N4 como 
fotocatalizadores. Adentro del gráfico se muestra la estructura de la molécula 
de la ciprofloxacina. .......................................................................................... 86 

Figura 34. Espectros de absorción de la degradación de ciprofloxacina utilizando: a) g-
C3N4, b) KBiO3 y c) espectro de absorción de la prueba de adsorción con g-
C3N4. .................................................................................................................. 87 

Figura 35. Mecanismo de la formación de molécula intermediaria del mecanismo de 
degradación. a) Adsorción de la molécula de la ciprofloxacina en la superficie 
del g-C3N4, el cual presenta algunos grupos amínicos. b) Encendido de la 
lámpara y generación de cargas fotogeneradas (electrones y huecos), que 
favorecen el desprendimiento de los grupos amino, los cuales se acoplan a lo 
molécula de ciprofloxacina. c) Molécula intermediaria propuesta. ................. 89 

Figura 36. Espectro UV-Vis de la reducción de nitrobenceno a anilina. Obtenido de: 
Efficient Amphiphilic Poly(propyleneimine) Dendrimer Stabilized Gold 
Nanoparticle Catalysts for Aqueous Phase Reduction of Nitrobenzene [180]. . 91 



 

11 
 

Figura 37. Pruebas de degradación de ciprofloxacina utilizando los compositos 
obtenidos por microondas. ............................................................................... 92 

Figura 38. Porcentajes de degradación obtenidos por todas las muestras de los 
compositos. ....................................................................................................... 93 

Figura 39. Espectros de degradación de la ciprofloxacina utilizando: a) composito 
20KBO/80CN, b) composito 80KBO/20CN y c) composito 97KBO/3CN ........... 95 

Figura 40. Mecanismo propuesto de la formación de la molécula intermediaria, al 
utilizar los compositos 50KBO/50CN, 60KBO/40CN, 70KBO/30CN y 
80KBO/20CN. .................................................................................................... 97 

Figura 41. Evolución de hidrógeno por 3h de reacción, utilizando los compositos de 
KBiO3 y g-C3N4 y dichos materiales por separado. ............................................ 98 

Figura 42. Posición de las bandas de conducción y valencia de los semiconductores. .. 99 

Figura 43. Producción de hidrógeno de los compositos al terminar las 3 h de reacción.
 ......................................................................................................................... 100 

Figura 44. Conversión del alcohol anisilo a anisaldehío utilizando: a) g-C3N4 y b) KBiO3.
 ......................................................................................................................... 102 

Figura 45. Conversión del alcohol anisilo a anisaldehído utilizando: a) 20KBO/80CN, b) 
50KBO/50CN y c) 80KBO/20CN. ...................................................................... 103 

Figura 46. Oxidación del alcohol anisilo a anisaldehído y ácido anísico. ....................... 104 

Figura 47. Porcentajes de conversión y selectividad para cada uno de los materiales 
probados. ........................................................................................................ 105 

Figura 48. Difractogramas de las muestras exfoliadas con distintas soluciones mediante 
microondas. .................................................................................................... 107 

Figura 49. Espectros de FT-IR de las muestras exfoliadas de g-C3N4 con los distintos 
solventes. ........................................................................................................ 109 

Figura 50. Micrografías de: a) g-C3N4, b) C3N4-NaOH, c) C3N4-HNO3 y d) C3N4-DMF. .... 110 

Figura 51. Espectros de absorción de los polvos exfoliados, por espectroscopía de 
reflectancia difusa. .......................................................................................... 111 

Figura 52.Espectros de fotoluminiscencia de los polvos exfoliados con distintos 
solventes. ........................................................................................................ 112 

Figura 53. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina utilizando las muestras exfoliadas 
con (C₃N₄-NaOH), ácido nítrico (C₃N₄-HNO₃) y N,N-dimetilformamida (C₃N₄-
DMF). ............................................................................................................... 114 

Figura 54. Cinéticas de producción de hidrógeno utilizando las muestras exfoliadas con 
hidróxido de sodio (C₃N₄-NaOH), ácido nítrico (C₃N₄- HNO₃) y N,N-
dimetilformamida (C₃N₄-DMF). ...................................................................... 115 

Figura 55. Cinéticas de conversión del alcohol anisilo y producción de anisaldehído con: 
a) g-C3N4, b) C3N4-HNO3, c) C3N4-NaOH y d) C3N4-DMF .................................. 117 

Figura 56. Porcentaje de conversión de alcohol y selectividad al anisaldehído al término 
de las cuatro horas de reacción. ..................................................................... 118 

Figura 57. Difrocatogramas de KBiO3 sintetizado por el método de Brauer modificado 
(B.M.), sonoquímica (S) e hidrotermal (HT) .................................................... 120 

Figura 58. Micrografías de los polvos de KBiO3 obtenidos por a) Brauer modificado, b) 
sonoquímica, c) Hidrotermal .......................................................................... 121 



 

12 
 

Figura 59. Espectros de absorción del bismutato de potasio obtenido por Brauer 
modificado (B.M.), sonoquímica (S) e hidrotermal (HT). ................................ 122 

Figura 60. Espectros de fotoluminiscencia del KBiO3 obtenido por Brauer modificado 
(B.M. KBiO3), hidrotermal (HT-KBiO3) y sonoquímica (S.-KBiO3). ................... 124 

Figura 61. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina por KBiO3 sintetizado por los 
diferentes métodos. ........................................................................................ 125 

Figura 62. Porcentaje de degradación y adsorción de la molécula ciprofloxacina con el 
material KBiO3 obtenido por Brauer modificado (B.M), sonoquímica (S) e 
hidrotermal (HT). ............................................................................................ 126 

Figura 63. Producción de hidrógeno de los polvos de KBiO3, obtenidos por Brauer 
modificado (B.M.), sonoquímica (S) e hidrotermal (HT). ................................ 127 

Figura 64. Conversión de un alcohol secundario (alcohol ispropílico) a una cetona 
(acetona). ........................................................................................................ 128 

Figura 65. Cinéticas de conversión del alcohol isopropílico y producción de acetona 
con: a) KBiO3 obtenido por Brauer modificado, b) KBiO3 obtenido por 
sonoquímica y c) KBiO3 obtenido por hidrotermal ......................................... 129 

Figura 66. Porcentaje de conversión del alcohol isopropílico y selectividad a acetona 
con KBiO3 obtenido por Brauer modificado, sonoquímica e hidrotermal...... 130 

Figura 67. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina con: a) compositos de KBiO3, 
obtenido por Brauer modificado y g-C3N4; b) compositos de KBiO3 obtenido 
por hidrotermal y g-C3N4; c) compositos de KBiO3Obtenido por Brauer 
modificado y g-C3N4 exfoliado con HNO3; c) compositos de KBiO3 obtenido por 
hidrotermal y g-C3N4 exfoliado con HNO3. ...................................................... 132 

Figura 68. a) Representación teórica de la estructura del grafeno y b) Estructura del 
óxido de grafeno, la cual presenta grupos carbonilos. ................................... 134 

Figura 69. a) 100 mg de OG comercial después de la evaporación del etanol. b)100 mg 
de OG después del tratamiento con DMF bajo radiación de microondas (OGR)
 ......................................................................................................................... 135 

Figura 70. Micrografías de a) OG comercial y b) OG después del tratamiento con DMF.
 ......................................................................................................................... 136 

Figura 71. Espectros de IR de la muestra de óxido de grafeno (OG) y de la muesta post-
tramiento con DMF (OGR). ............................................................................. 137 

Figura 72. Tonalidades de los polvos obtenidos: a) KBiO3, b) 99%KBiO3/1%OGR, c) 
95%KBiO3/5%OGR, d) 90%KBiO3/10%OGR. .................................................... 138 

Figura 73. Micrografía y análisis de EDS del composito a) 99%KBiO3/1%OGR, c) 
95%KBiO3/5%OGR, d) 90%KBiO3/10%OGR. .................................................... 139 

Figura 74. Espectros de absorbancia de los polvos obtenidos de KBiO3 y OGR, con 
diferentes relaciones de OGR. ........................................................................ 140 

Figura 75. Fotoluminiscencia de los polvos obtenidos, utilizando una energía de 
excitación de 4eV. ........................................................................................... 141 

Figura 76. a) Cinética de degradación de la ciprofloxacina con los compositos 
obtenidos. b) Porcentajes de adsorción de la ciprofloxacina en los compositos.
 ......................................................................................................................... 142 



 

13 
 

Figura 77. a) Comparativa de la producción de hidrógeno con los materiales y los 
compositos KBiO₃/OGR. b) Cinéticas de producción de hidrógeno de los 
compositos KBIO3/OGR. .................................................................................. 143 

  



 

14 
 

CAPÍTULO 1 

1. INTRODUCCIÓN 

 

1.1 Problemática ambiental 

 
Entre los grandes desafíos globales que enfrenta la humanidad para el 

desarrollo humano y conservación del planeta, se pueden mencionar: el cambio 

climático, contaminación de agua y suministro de energía. Estos tres desafíos globales 

son de índole ambiental. Por tal motivo, se necesitan tecnologías capaces de solucionar 

estos problemas ambientales que afectan en gran medida al desarrollo de la 

humanidad. Sin embargo, las tecnologías además de afrontar estos problemas, deberán 

ser ambientalmente amigables, bajo costo y de fácil manejo. 

 

 

1.1.1 Contaminación del agua 
 

El primer reporte asociado a las repercusiones en los ecosistemas por el uso 

inmoderado de sustancias químicas, fue el libro de Rachel Carson “primavera 

silenciosa” publicado en 1962. En su libro alertaba del uso desmedido de sustancias 

químicas como los herbicidas e insecticidas, pero en particular del dicloro difenil 

tricloroetano (DDT)[1]. El DDT, se utilizaba de manera generalizada, ya que no 

presentaba efectos adversos directos en los humanos, por ello se empleaba en granjas, 

casas, personas y tropas del ejército, para combatir los mosquitos, piojos y pulgas 
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causantes de enfermedades como la malaria, tifus, fiebre amarilla, entre otras. 

Después de la segunda guerra mundial aumentó el consumo de DDT; todos los cultivos 

de America del Norte eran tratados con este insecticida, por lo que su producción era 

masiva [2].  

Durante varios años, Carson recaudó datos que comprobaban el efecto del DDT 

en los ecosistemas. Expuso que la lluvia podía lixiviar el DDT hasta lagos y arroyos, 

provocando la muerte de ciertos animales como ratas almizcleras, ardillas y gatos 

silvestres, entre otros. El DDT llegaba a acumularse en los mamíferos mediante la 

cadena trófica, causando estragos en su reproducción [1]. Sin lugar a duda, el libro de 

Carson logró despertar el interés de civiles y de la comunidad científica, sobre el uso de 

pesticidas. Sentando así las bases de la ecología moderna.  

A pesar que el libro fue publicado en la década de los 60´s y que con ello trajo 

consigo grandes avances en la ecología y una mayor concientización sobre el 

inadecuado manejo de sustancias químicas que se liberan al ambiente, fue hasta la 

década de los 90´s cuando resultaron los primeros reportes con mediciones y bases 

científicas sobre la presencia de herbicidas y pesticidas en los cuerpos de agua [3] y 

posteriormente los hallazgos de fármacos en agua [4]. Gracias a estos reportes, se 

identificó un nuevo tipo de contaminantes, los cuales nombraron: contaminantes 

emergentes. 

La agencia de protección ambiental (EPA, por sus siglas en inglés) los define 

como contaminantes que no habían sido reconocidos y que su presencia en el medio 

ambiente no es necesariamente nueva, pero si la preocupación por las posibles 



 

16 
 

consecuencias a los ecosistemas y la salud humana. Estos contaminantes se pueden 

clasificar como: contaminantes orgánicos de uso global como los pesticidas y 

herbicidas, fármacos y productos de cuidado personal, disruptores endocrinos y 

nanopartículas. 

 

Dentro de la clasificación de los denominados contaminantes emergentes, los 

compuestos que han atraído más atención recientemente en relación con la 

contaminación del agua son los fármacos. Debido a que presentan una gran estabilidad 

química, al ser fabricados para alcanzar un efecto terapéutico en los seres vivos [5]. Por 

lo tanto, no es posible eliminarlos por los sistemas convencionales de agua [6]; y al 

término del tratamiento convencional estarán presentes en los efluentes llegando 

hasta los ríos [7-8], arroyos [9] y agua limpia [10].  

 

Existen diversos estudios donde reportan las concentraciones de ciertos 

fármacos en cuerpos de agua. Hughes et al. realizaron un análisis de todos los estudios 

hechos en la década de los 90´s y 00´s. En su análisis reportan la cantidad de estudios 

realizados en todos los países (Ver Figura 1) y encontraron que los fármacos con mayor 

incidencia son los antibióticos, seguidos de los antiinflamatorios no esteroideos [11]. En 

la Figura 1 se hace una adaptación de los resultados obtenidos por Hugues et al. de los 

fármacos con mayor incidencia y niveles altos en cuerpos de agua. Estos niveles son 

superiores al valor de 1.0 μg/L, el cual es la máxima concentración de fármacos en 

efluentes, recomendado por la EPA. Como se puede observar los fármacos con mayor 



 

17 
 

concentración son los antiinflamatorios (Diclofenaco y Naproxeno), anticonvulsivos 

(Carbamazepina) y antibióticos (Eritromicina y Ciprofloxacina); de estos resalta el valor 

obtenido de la Ciprofloxacina alcanzando un valor de 6.5 μg/L. 

 

 

 

Figura 1. Distribución global del número de estudios publicados sobre la identificación de fármacos en 
aguas superficiales y los fármacos identificados con valores superiores a 1.0 μg/L. Adaptado de Huges, 
S.R. et al. [11].  

  

 

Entre los reportes sobre la presencia de fármacos en cuerpos de agua en México, 

se puede mencionar el de Siemens et al., en este reporte analizaron la cuenca Valle del 

Mezquital en el año 2005, y encontraron la presencia de fármacos de uso común como 

el naproxeno (8.1 μg/l), ibuprofeno (3.5 μg/l) y diclofenaco (1.0 μg/l), adicionalmente 

algunos antibióticos como la eritromicina (1.3 μg/l) y trimetoprima (1.2 μg/l) [12]. Años 

más tarde, Dalkmann et al. analizaron el suelo que utiliza para su riego el agua del Valle 

del Mezquital; encontraron concentraciones considerables de carbamazepina (5.4 
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μg/Kg), sulfametoxazol (4.3 μg/kg) y ciprofloxacina (1.4 μg/kg), adicionalmente 

reportaron que los fármacos ácidos tales como el naproxeno, diclofenaco y bezafribato 

no se acumulaban en el suelo, por el riego con agua del Valle del Mezquital [13].  

De acuerdo a la Unión Europea, la principal preocupación de la presencia de 

antibióticos y/o sus metabolitos, es la generación de cepas bacterianas resistentes a los 

antibióticos convencionales [14]. Con base en estos reportes, se debe concientizar 

sobre regulaciones de fármacos en efluentes; así como la generación de procesos 

avanzados para tratamiento de agua con presencia de fármacos.  

 

 

1.1.2 Cambio climático y suministro de energía 
 

De acuerdo a la Convención de Marco de las Naciones Unidas se define al 

cambio climático como: “un cambio de clima atribuido directa o indirectamente a la 

actividad humana que altera la composición de la atmosfera y que se suma a la 

variabilidad natural del clima observadas durante periodos de tiempo comparables”. 

 

 

En este siglo se ha prestado atención al cambio climático debido a todos los 

efectos que se están observando como: la pérdida de hábitat de algunos animales [15-

17], inundaciones [18,19], sequías [20, 21], crisis en la producción de alimentos [22], 

entre otros. El cambio climático se atribuye a la gran cantidad de gases de efecto 

invernadero que liberan a la atmosfera.   
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Uno de los gases de efecto invernadero de mayor concentración en la atmósfera 

es el CO2 [23], alcanzando niveles record en el 2017 con 405 ppm de CO2 (Ver Figura 2). 

Según los reportes de la Agencia Internacional de Energía (IEA, por sus siglas en inglés), 

el aumento de la población trae consigo una mayor demanda de energía y por ende 

hay una mayor emisión de CO2, como se aprecia en la Figura 3.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Debido a la gran cantidad que se presenta en la atmosfera, se han realizado 

convenios a nivel mundial, como el protocolo de Kyoto y la cumbre de Paris, para 

disminuir las emisiones de este gas. Sin embargo, gran parte de las emisiones de este 

gas, se debe a la utilización de combustibles fósiles para la producción de energía. Por 

lo que además de evitar las emisiones y captar parte del CO2 en la atmosfera, es 

necesario cubrir la demanda de energía con tecnologías alternas que sean verdes.  

Figura 2. Niveles atmosféricos de CO2 medidos en el observatorio Mauna 
Loa, Hawaii. Datos obtenidos de NASA/Global Climate Change-Vital Signs 
of the Planet. 
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Una de las propuestas de fuente alterna de energía, es el uso de hidrógeno 

como combustible [24,25], ya que la combustión de éste, produce alrededor de tres 

veces la energía de una combustión de gasolina, aunado que el producto de su 

combustión es agua, evitando la emisión de gases de efecto invernadero a la 

atmosfera. 

 

1.2 Química verde en la síntesis de compuestos de valor agregado 

 
Una fuerte contribución a los problemas ambientales mencionados 

anteriormente se debe a los procesos químicos industriales. Debido a la alta 

producción de compuestos químicos para satisfacer la demanda de consumo, se cae en 

un uso inadecuado de recursos naturales, producción de residuos y adicionalmente un 

excesivo consumo de energía para realizar los procesos. Para evitar un gran deterioro 
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Figura 3 Emisiones de CO2 por combustible fósil, demanda de energía y población en la 
década del 2005-2015. Datos obtenidos de International Energy Agency (IEA) [23]. 
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ambiental se están realizando acciones como los principios de la “Química Verde”. La 

Química Verde tiene como función el diseño de procesos, la preparación y el uso de 

productos químicos con un potencial de contaminación y riesgo ambiental menor a los 

tradicionales; basados en diferentes tecnologías con el objetivo de prevenir o 

minimizar la contaminación desde su origen, tanto a escala industrial como en los 

laboratorios de investigación y economizar tiempo y recursos [26,27]. 

 

Dentro de los procesos y reacciones de Química Verde se pueden mencionar la 

síntesis de compuestos de valor agregado. Los compuestos de valor agregado resultan 

de una reacción o transformación de reactivos o materias primas que son de fácil 

acceso (por lo general suelen ser el subproducto de un proceso); y a su vez los 

compuestos de valor agregado son la materia prima o los reactivos de partida de otro 

proceso. 

 

Entre los procesos más estudiados para la obtención de productos de valor 

agregado, está la transformación de celulosa, ya que es una biomasa abundante. Se 

han diseñado procesos para la conversión de la celulosa en polioles como el manitol y 

sorbitol, que se utilizan ampliamente en la industria farmacéutica y alimenticia [28,29].  

 

Adicionalmente se han explorado procesos para la obtención de cetonas, 

aldehídos o ácidos carboxílicos, mediante la oxidación de alcoholes. Para este tipo de 

reacciones, por lo general se usa un agente oxidante en condiciones ácidas (Ver Figura 

4). Por lo que, la obtención de cetonas y aldehídos por métodos más verdes ha 
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generado grandes expectativas; ya que estos productos químicos son de gran 

importancia en la industria. Por mencionar un ejemplo, el consumo de la acetona de un 

país, es un parámetro del nivel de desarrollo; debido a que la acetona es utilizada 

ampliamente para la producción de ciertos polímeros que se utilizan en la industria 

automotriz, así como la fabricación de barnices y su uso como solvente en ciertos 

procesos [30,31]. Así mismo, los aldehídos son usados ampliamente en diversos 

campos de la industria, como la alimenticia, generación de fragancias, entre otras.  

 

 

 

 

Entre los aldehídos que destacan en cuanto a consumo y valor industrial se 

encuentra el cinamaldehído, tan solo en el año 2018 su mercado fue alrededor de 

927.6 millones de dólares [32], su valor recae en que es ampliamente utilizado como 

aditivo, para mejorar las propiedades organolépticas de los alimentos, ya que este 

aldehído es el responsable del aroma y sabor de la canela. Adicionalmente se está 

Figura 4 Reacciones de oxidación de un a) alcohol primario a aldehído y de un aldehído a ácido 
carboxílico completando la oxidación del alcohol b) de un alcohol secundario generando una 
cetona. 



 

23 
 

estudiando el cinamaldehído como un recurso para tratar la diabetes [33,34], como 

agente antimicrobiano [35,36] y como insecticida [37]. Otro aldehído que tiene un valor 

comercial es el anisaldehído, este aldehído es usado en la fabricación de cosméticos y 

fragancias [38], ya que el anisaldehído presenta el olor característico del anís. Pero el 

principal uso de este aldehído, es la fabricación de la vainillina [39], utilizado como 

esencia para conferir el aroma a vainilla tanto a cosméticos como alimentos [40]. Sin 

embargo, la obtención de estos compuestos orgánicos en los procesos convencionales 

interviene el uso de catalizadores hechos a base de metales preciosos, así como 

temperaturas elevadas o el uso de agentes muy oxidantes como se mencionó al inicio 

[41-44]. Por lo que la búsqueda de nuevas rutas de síntesis con uso de tecnología más 

verdes es de gran relevancia para el desarrollo de esta rama. 

 

 

1.3 Fotocatálisis 

 
Con base en los problemas ambientales planteados anteriormente, es necesario 

desarrollar tecnologías capaces de solucionar dichas problemáticas. Por lo cual una de 

las tecnologías que ha llamado la atención a la comunidad científica para atender este 

tipo de problemas es la fotocatálisis. 

 

La fotocatálisis se ha presentado como una tecnología limpia y ambientalmente 

amigable, ya que su aplicación resulta en la purificación del aire, al crear materiales de 

autolimpieza para reducir los gases NOx [45], en la descontaminación de cuerpos de 
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agua impactados con compuestos orgánicos [46], así como en la producción de H2 a 

partir de agua [47], la obtención productos de valor agregado al reducir CO2 [48] y en la 

síntesis de compuestos de valor agregado (Figura 5) [49]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Dicha tecnología se lleva a cabo como una catálisis convencional, en donde un 

semiconductor será el catalizador y en la superficie del mismo se llevarán a cabo los 

fenómenos de adsorción-desorción de los adsorbatos (moléculas orgánicas a degradar, 

agua, NOx, CO2, etc.) y las reacciones de óxido-reducción, pero con la diferencia que, 

para activar al catalizador se necesita incidir luz. 

Producción de 
H2 

Degradación 
orgánicos 

Reducción de 
CO2 

Reducción de 
NOx 

Síntesis de 
compuestos de 
valor agregado 

Fotocatálisis 

Figura 5. Algunas de las aplicaciones de fotocatálisis usando como fuente de energía 
el sol. 
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La energía que se utiliza para activar los fotocatalizadores (semiconductores) se 

puede obtener de una fuente de luz y el ideal de esta fuente de luz es el sol, por lo que 

uno de los mayores retos para el desarrollo de esta tecnología, es la obtención de 

materiales que sean capaces de activarse con luz visible, para aprovechar la radiación 

solar. 

 

1.3.1 Semiconductores como fotocatalizadores  

Un semiconductor, a comparación de un material conductor, presenta una 

diferencia de energía (Eg) entre la banda de valencia y la banda de conducción, la cual 

se conoce como banda prohibida o “band gap”, esto hace que los electrones no puedan 

pasar libremente de la banda de valencia a la banda de conducción, tal como sucede en 

los materiales conductores. Sin embargo, esta diferencia de energía (Eg), no es 

demasiado grande como en el caso de los materiales aislantes (Eg > 4 eV). Entonces, en 

un semiconductor un electrón se puede promover de la banda de valencia (estados 

energéticos basales) a la banda de conducción (estados energéticos mayores), al aplicar 

una energía igual o mayor a la banda prohibida. Esta energía puede ser luz con cierta 

longitud de onda, cuando el electrón pasa a estados energéticos mayores deja una 

carga positiva en el estado basal, a esta carga se le conoce como hueco, como estas 

cargas son generadas por luz, se les denomina cargas fotogeneradas y son las 

responsables de los procesos fotocatalíticos del sistema. En la Figura 6, se representa la 

generación de las cargas en un semiconductor. 
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El primer semiconductor utilizado en un proceso fotocatalítico fue el dióxido de 

titanio (TiO2), gracias al trabajo de Fujishima publicado en los años 70, en el cual 

elaboraron un electrodo de TiO2 y observaron la descomposición del agua al irradiar este 

semiconductor [50]. Este trabajo abrió la posibilidad del estudio de semiconductores 

para su aplicación en fotocatálisis y una amplia gama de posibilidades de mejorar el 

material modificando sus propiedades fisicoquímicas [51]. Al modificar las propiedades 

fisicoquímicas de un semiconductor, estas repercuten en la actividad fotocatalítica, ya 

que se ha observado que el área superficial [52,53] cristalinidad [54,55] y tamaño de 

partícula [56], juegan un rol importante en el desempeño del material para los procesos 

fotoinducidos. Adicionalmente, se ha estudiado que la estructura cristalina de un 

material afecta en la actividad fotocatalítica, como caso puntual los semiconductores que 

presenta estructura tipo túnel, se observan excelentes propiedades fotocatalíticas, al 

exhibir este tipo de estructura aumenta el transporte de cargas a la superficie del 

Figura 6. Esquema del proceso de fotocatálisis, cuando un semiconductor es irradiado con 
luz. 
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material, donde se llevarán a cabo todos los fenómenos de la fotocatálisis, y 

adicionalmente se observa una disminución de la recombinación de cargas [57,58]. 

 

1.3.1.1 Semiconductores base bismuto 

Como se mencionó en el apartado anterior el TiO2, fue el primer semiconductor 

en ser utilizado en procesos fotocatalíticos y actualmente se pueden encontrar miles de 

reportes relacionados con el TiO2, y su uso en distintos procesos fotoinducidos. Pese a 

que el TiO2 es de fácil obtención, presenta una gran desventaja (al igual que el óxido de 

zinc, ZnO). Al tener un band gap mayor a 3 eV, necesita una energía mayor para 

promover los electrones a la banda de conducción; esta energía, cae dentro del 

espectro ultravioleta (UV). Y al tener una visión a futuro de la tecnología de 

fotocatálisis, se espera aprovechar la radiación del sol, la cual se compone 

principalmente de luz visible. Esto limita la aplicación de semiconductores con un band 

gap mayor, por ende, se han realizados esfuerzos para disminuir el band gap del TiO2 y, 

por otro lado, obtener materiales semiconductores capaces de absorber dentro del 

espectro visible que se puedan usar en los procesos fotocatalíticos.  

 

Uno de los materiales que ha sido objeto de estudio para procesos 

fotoinducidos es el bismuto, ya que es un elemento que no presenta riesgos a la salud, 

por ser utilizado en tratamientos gastrointestinales [59,60]; y adicional a esto, es 

ampliamente usado en el desarrollo de materiales para dispositivos ópticos y eléctricos, 

con la finalidad de disminuir el band gap [61,62].  
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El bismuto puede presentarse como trivalente (estado de oxidación 3+) y 

pentavalente (estado de oxidación 5+), lo cual le confiere propiedades cuánticas 

interesantes. En perspectiva, el bismuto en estado de oxidación 3+ presenta una 

configuración electrónica 6s2 y al ser un óxido semiconductor el oxígeno aporta 

orbitales 2p, por lo tanto, los orbitales 6s formaron estados arriba de la banda 2p del 

oxígeno (hibridación de orbitales), aumentando los valores de la banda de valencia [63] 

y así, se favorece la movilidad de las cargas. De los distintos materiales de bismuto 

trivalente se puede mencionar el Bi2O3, BiVO4, Bi2WO6 y CaBi6O10, los cuales han 

presentado buena actividad fotocatalítica [64-67]. Por otro lado, el bismuto 

pentavalente presenta los orbitales 6s vacíos, esto modificará la banda de conducción, 

disminuyendo los valores de banda prohibida [63]; por esta razón, cuando el bismuto 

se encuentra en estado pentavalente los semiconductores presentan valores de Eg 

pequeños.  

 

Se han caracterizado diferentes bismutatos pentavalentes como el NaBiO3, 

LiBiO3, AgBiO3, SrBi2O6 y KBiO3, y han sido estudiados para su aplicación en fotocatálisis 

[68-71]. Dentro de los bismutatos pentavalentes, el que ha sido más estudiado es el 

NaBiO3, el cual presenta una estructura tipo ilmenita y se puede describir como una 

estructura formada por capas de octaedros de bismuto y oxígeno (BiO6), estos 

octaedros están rodeados por los átomos de sodio (Ver Figura 7). Al caracterizar la 

estructura de bandas del NaBiO3 se comprobó que es un semiconductor que puede 

activarse con luz visible (2.0 eV), debido a la posición de la banda de valencia, y 
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adicional a ello se observó que este semiconductor presenta un band gap indirecto 

[72]. Al examinar el NaBiO3, se puede especular sobre el efecto de otro átomo con 

diferente densidad electrónica en la estructura del material, si se intercambia por otro 

átomo, como el potasio1.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

El KBiO3, pertenece también a los bismutatos pentavalentes y se ha estudiado la 

estructura de bandas ya que se presenta atractivo debido a tener un band gap 

pequeño. Entre los estudios de las estructuras de bandas del KBiO3 se puede mencionar 

el trabajo de Papaconstantopoulos et al., en el cual se observa que el KBiO3, presenta 

un comportamiento conductor, similar al de un metal [73]. Años más tarde Li et al. 

                                            
1 El sodio presenta una configuración electrónica Na:[Ne] 3s

1
, en cambio el potasio a pesar de presentar 

los mismo electrones en la banda de valencia, presenta una configuración electrónica K: [Ar] 4s
1
 

Figura 7. Estructura en poliedros del NaBiO3. Imagen tomada de Liu et 
al. [72] 
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propusieron que existían conos de Dirac en KBiO3, por lo que podría presentar un 

comportamiento de superconductor a altas temperaturas [74]. Sin embargo, en estos 

trabajos se consideraba que el KBiO3 presentaba una estructura perovskita al igual que 

el BaBiO3, por lo tanto, se apreciaban otras características electrónicas que no 

correspondían por completo al KBiO3. Fue hasta el 2016, que se publicó un trabajo, 

donde se realizaba la caracterización de bandas correspondiente al KBiO3, donde se 

consideraba únicamente al potasio como catión dentro de la estructura, en esta 

caracterización se observa que el KBiO3, presenta dos Eg [75], lo cual le confiere 

propiedades eléctricas interesantes. Por esta razón y aunado que el KBiO3, cristaliza en 

una estructura cúbica y gracias a ello presenta una estructura tipo túnel (Ver Figura 8), 

por lo que se espera que presente una excelente actividad fotocatalítica; este material 

se presenta como una oportunidad de estudio para su obtención y aplicación en 

procesos fotoinducidos. 

 

 

 

 

 

  

 

 Figura 8 Configuración en poliedros del KBiO3, donde se puede apreciar que presenta 
una estructura tipo túnel. 
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1.3.2 Materiales bidimensionales 

El carbono es uno de los elementos más abundantes en la tierra y se puede 

encontrar en la naturaleza en su forma elemental en yacimientos de carbono. Otra 

característica particular del carbono es su capacidad de formar distintas estructuras 

moleculares al enlazarse con otros átomos de carbono (alótropos). Estas estructuras 

presentan propiedades físicas y químicas totalmente diferentes entre sí. Los alótropos 

más conocidos del carbono son: carbón amorfo, que no presenta una estructura 

cristalina; lonsdaleíta, que presenta una estructura hexagonal (estructura 3D) y su 

característica es que tiene una dureza mayor al diamante2 ; el diamante, que presenta 

una estructura cúbica centrada en la cara (estructura 3D), con propiedades ópticas y de 

dureza; fullerenos (C20, C60, C70, C540, etc.) presentan una red de carbonos 

compuesta principalmente por anillos pentagonales, hexagonales y a veces 

heptagonales, confiriéndole una forma esférica o elipsoide, es decir presentan una 

estructura 0D, estos materiales aún se encuentran bajo estudio y su principal aplicación 

es en la nanomedicina; por último se puede mencionar al grafito, siendo el alótropo 

más estable de carbono, el cual está compuesto por un sistema de anillos bencénicos 

dispuestos en capas separadas, por ende su estructura es 3D.  

 

Durante varios años se pensó en la posibilidad de un alótropo de carbono que 

estuviera compuesto solamente por una lámina de carbonos, con un ordenamiento 

                                            
2  En el 2014, Németh et al.[76], publicaron un trabajo, donde se propone que la 

lonsdaleíta no es un alótropo de carbono, sino un diamante con deformación en su 
estructura cr istal ina. Con fines prácticos para este texto, se considera a la lonsdaleíta 
como alótropo de carbono. Para más información sobre este tema consultar el trabajo 
publicado.  
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como el grafito. Sin embargo, el trabajo de Peierls refutaba esta idea, ya que los 

cuerpos sólidos con una estructura 2D, no se consideraban termodinámicamente 

estables [77].   

 

Se puede mencionar la investigación de Wallace [78], como uno de los primeros 

trabajos en estudiar un material bidimensional de carbono. Puesto que su principal 

objetivo era ampliar el conocimiento de la estructura de bandas del grafito, y por lo 

tanto, en sus modelos considero el mismo arreglo de carbonos, pero con “una sola 

capa de grafito”. 

 

Fue hasta el año 2004 que los físicos Andréy Gueim y Konstantin Novosiólov 

presentaron el estudio de un material compuesto por una monocapa de átomos de 

carbono con una red cristalina hexagonal: el grafeno [79]. Es decir, lograron aislar “una 

sola capa de grafito”, utilizando una cinta adhesiva y una placa de grafito. En el estudio 

se menciona que el material presentaba una estructura 2D y adicional a ello era estable 

a temperatura ambiente.  

 

El hallazgo del grafeno, resultó en todo un estudio de nuevos materiales que 

presentan está misma estructura, es decir una estructura bidimensional. Por lo que se 

puede definir a un material bidimensional, como el arreglo cristalino en una sola capa 

atómica; para ilustrar lo planteado anteriormente, se puede observar la Figura 9; en la 

parte superior de la ilustración (Figura 9.a), se muestra el arreglo sistemático de 
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átomos de carbono en hexágonos que asemejan un panal. Este arreglo solo tiene un 

átomo de espesor (una capa de átomos), y corresponde a la estructura del grafeno. 

Cuando se toma una parte de esta red de hexágonos y se envuelve, se puede obtener 

un fullereno, el cual presenta una estructura 0D; si se toma otra parte de la red y se 

enrolla se pueden obtener nanotubos de carbono, los cuales presentan una estructura 

1D; y si se apilan varias capas de grafeno se habla ya del grafito, el cual tiene una 

estructura 3D [80]. Cabe aclarar, que la nomenclatura 0D, 1D, 2D y 3D, se utiliza para la 

clasificación de los nanomateriales de acuerdo a su dimensión, lo cual indica la 

dimensión de un material cuando está fuera de la escala nanométrica. En la Tabla 1, se 

resume las características de los materiales mencionados anteriormente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 9. a) Grafeno, con su arreglo de carbono en anillos hexagonales dispuestos en una sola capa. b) el 
mismo arreglo de anillos hexagonales de carbono, pero doblados para formar un fullereno, formando una 
estructura 0D c) Un nanotubo de carbono a partir del mismo arreglo de los átomos de carbono, formando 
una estructura 1D. d) Varias láminas de grafeno apiladas, para formar “n” número de capas para formar 
una estructura 3D. Imagen tomada de Geim & Novosolov [80]. 
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Después del hallazgo grafeno, se comenzó a especular acerca de los elementos 

que se encuentran en el mismo grupo de carbono, si podrían formar un arreglo 

bidimensional. De ahí comenzó el estudio por el siliceno y germaneno [81-83]; es decir, 

si el silicio y el germanio presentarían un arreglo hexagonal tipo panal con un átomo de 

espesor. Esto, resultó en todo un estudio de una nueva generación de materiales: los 

bidimensionales. Actualmente se encuentran varios materiales bidimensionales bajo 

estudio, pero se puede resaltar al: grafeno, siliceno, germaneno, nitruro de boro 

hexagonal (h-BN) y el nitruro de carbono tipo grafito (g-C3N4). Estos materiales 

presentan una fascinación científica ya que sus propiedades eléctricas, ópticas y de 

dureza; resultan en un gran potencial para muchas aplicaciones tecnológicas. 

 

Material Característica 

0D Todas las dimensiones de estos materiales se 
encuentran dentro de la escala nanométrica. Al hablar 
de materiales 0D se habla de nanopartículas, puntos 
cuánticos y fullerenos. 

1D Una de las dimensiones, está fuera de la escala 
nanométrica. Los materiales que están dentro de esta 
clasificación son los nanotubos, nanoalambres, etc.  

2D En estos materiales, dos dimensiones están fuera de la 
escala nanométrica. Se puede mencionar a los 
nanofilms, nanocapas, etc, como materiales dentreo 
de esta clasificación  

3D En estos materiales ninguna de sus dimensiones se 
encuentra dentro de la escala nanométrica, 
estrictamente hablando estos materiales son de bulto 
y no deberían de estar dentro de la clasificación de 
nanomateriales. Sin embargo, existen materiales 3D 
formados a partir de nanoparticulas (nanoensambles).  

Tabla 1. Clasificación de los nanomateriales de acuerdo a sus dimensiones. 
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1.3.2.1 Grafeno 

El grafeno está compuesto por átomos de carbono organizados en forma 

hexagonal, formando un “panal”. Estos átomos de carbono presentan una hibridación 

de orbitales3 sp2 (2s con 2px y 2py), por lo que los enlaces formados entre los átomos 

de carbono son σ; los enlaces σ forman ángulos a 120 grados y por ello los átomos de 

carbono pueden presentar este arreglo hexagonal, adicionalmente este tipo de enlaces 

son los responsables de las propiedades mecánicas del grafeno. Por otro lado, los 

orbitales pz pueden formar enlaces π, a los cuales se le atribuyen las propiedades 

electrónicas del grafeno. Por estas y otras propiedades el grafeno ha sido objeto de 

estudio en diferentes disciplinas. En la Tabla 2, se enlistan algunas de las propiedades y 

aplicaciones del grafeno. 

 

Como se mencionó en el apartado anterior, la primera vez que se obtuvo el 

grafeno fue utilizando un método de exfoliación con una cinta adhesiva. Gracias a ello 

se pudieron obtener monocapas del grafito sin muchos defectos. Sin embargo, este 

método no es viable para una mayor caracterización y pruebas experimentales de las 

diversas aplicaciones, ya que se obtienen muy pocas láminas y el tiempo para 

generarlas es muy grande. Por lo tanto, se desarrollaron diferentes métodos para la 

obtención del grafeno, todos los métodos presentan ventajas y desventajas para la 

producción de grafeno [105,106]. En este texto se clasificarán los métodos de síntesis 

del grafeno como físicos y químicos, en la Figura 10 se enlistan los métodos de 

obtención del grafeno de acuerdo a dicha clasificación. 

                                            
3 Recordando que la configuración electrónica de un átomo de carbono es 1s2 2s2 2p2. 
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Síntesis del 
grafeno 

Métodos fisícos 

Exfoliación del 
grafito con cinta 

adhesiva 

Transferencia 
determinista con 

viscoelástica 

Métodos 
químicos 

Oxidación y 
exfoliación del 

grafito 

Crecimiento de 
grafeno por CVD 

sobre metales 

 

 

Propiedad Aplicación 

Propiedades de conducción. El 
grafeno presenta altos valores de 
conducción tanto eléctricas, como 
térmicas. Las cargas presentan una 
gran movilidad 2x105 cm2 V-1s-1 y una 
velocidad de Fermi 106 cm s-1 
[84,85].  

Fabricación de sensores y detectores 
más sensibles. Puede sustituir la fibra 
óptica [86-91]. 

Propiedades mecánicas. Presenta 
una resistencia mecánica elevada de 
1 TPa en el módulo de Young [92]. 
Adicional a esto, el grafeno es 
flexible, se puede deformar hasta un 
20% [93]. 

Equipo militar, materiales de 
construcción, aeronáutica,  
automóviles, tratamiento de aguas, 
baterías, etc. [94-99] 

Propiedades ópticas. El grafeno 
puede absorber el 2.3% de la luz que 
se le incide, lo cual lo hace un 
material transparente. Pero esto 
está en función del número de capas 
que presente el grafeno [100]. 

Membranas, celdas solares, celulares, 
pantallas LED [101-104].  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabla 2. Algunas propiedades del grafeno con sus posibles aplicaciones. 

Figura 10. Clasificación de los métodos de síntesis del grafeno. 
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De acuerdo al método de síntesis se puede obtener el grafeno en polvo o en 

película. El grafeno en película es de una alta calidad y no presenta tantos defectos en 

la red, pero el costo para obtenerlo es muy elevado. En cambio, el grafeno en polvo se 

puede obtener en grandes cantidades con equipo estándar de laboratorio y de bajo 

costo. Sin embargo, el grafeno en polvo presenta muchos defectos en la red, así que 

este es usado para pruebas donde se necesita en mayor cantidad, sin ser indispensable 

su calidad. De manera general, el grafeno en polvo se obtiene a partir de la oxidación 

del grafito mediante el método Hummer; el cual consiste en oxidar el grafito con 

KMnO4 en medio ácido, esto es para oxidar cada una de las capas del grafito [107]; 

posteriormente, se realiza una exfoliación mecánica mediante ultrasonido para separar 

las capas oxidadas del grafito. El resultado de esta oxidación y exfoliación es el óxido de 

grafeno (OG). Este material resultante de dichos procesos, presenta propiedades 

diferentes al grafeno, por mencionar algunas, el OG es aislante, presenta una menor 

flexibilidad y un módulo de Young menor al grafeno. Para recuperar parte de las 

aclamadas propiedades del grafeno, el OG es sometido a un proceso de reducción con 

agentes reductores tales como la hidracina, o calentar el OG a temperaturas alrededor 

de los 150 °C en condiciones anóxicas. El material resultante del proceso de reducción 

se conoce como óxido de grafeno reducido (OGr). El OGr presenta propiedades de 

conducción eléctrica cercanas a las del grafeno [108]. En la Figura 11, se representa la 

transformación del grafito hasta obtener el OGr. 
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A pesar que el OG y OGr, resultaron dentro de la búsqueda de la obtención a 

gran escala del grafeno, se han estudiado sus propiedades para otras aplicaciones 

tecnológicas como almacenamiento de hidrógeno, catalizador y cuidado del medio 

ambiente [109-112]. 

 

1.3.2.2 Nitruro de carbono tipo grafito (g-C3N4) 

Como se mencionó en el apartado 1.3.2, el descubrimiento del grafeno, 

desencadenó el estudio de toda una generación de materiales bidimensionales. Uno de 

los materiales bidimensionales, que ha sido objeto de diversos estudios en diferentes 

áreas el nitruro de carbono tipo grafitico (g-C3N4).  

 

Figura 11. a) Grafito conformado por n número de capas de átomos de carbono con un arreglo 
hexagonal en forma de panal. b) Óxido de grafito obtenido a partir de una oxidación química. c) óxido 
de grafeno, obtenido a partir del óxido de grafito mediante una exfoliación por ultrasonido. D) Óxido 
de grafeno reducido, el cual resulta de un proceso de reducción con diversos agentes reductores. 
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En la década de los 90´s se proponían los materiales de nitruro de carbono 

como materiales que pudieran presentar propiedades de dureza. Por lo que se 

realizaron diversos estudios teóricos los cuales indicaban que existían cinco polimorfos 

de estos materiales (Ver Figura 12), dentro de los cuales se proponía una estructura 

con un arreglo similar al del diamante [113], por lo que suponía que podría tener una 

dureza similar al diamante. 

 

 

Se generaron diversos estudios para la obtención del g-C3N4, utilizando técnicas 

que involucraban procesos de altas presiones como depósito por vapor químico (CVD, 

por sus siglas en inglés) o depósito físico de vapor (PVD, por sus siglas en inglés). Sin 

embargo, las muestras obtenidas no presentaban una estructura similar al g-C3N4.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Figura 12. Distintos polimorfos del nitruro de carbono obtenidos mediante cálculos 
teóricos [113]. Imagen obtenida de Montigaud [114]. 
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Hasta el estudio realizado por Montigaud et al. [114], en el cual obtuvieron un 

material con una estructura similar, pero con la presencia de algunos grupos aminos; 

ellos obtuvieron este material utilizando como precursor melanina, debido a que 

presenta una estructura de anillo con los átomos de carbono y nitrógeno 

proporcionales. Posteriormente Thomas et al., presentaron un análisis para la 

obtención de material C3N4, utilizando diferentes precursores ricos en nitrógeno como 

cianamida, diciandiamida y melanina (Ver Figura 13); y que podía ser utilizado como un 

catalizador libre de metales [115]. Pero, el trabajo que catapultó al g-C3N4, fue el 

realizado por Wang et al., en el cual propone la obtención del g-C3N4 por 

policondensación de melamina y adicionalmente su uso como semiconductor para la 

producción de H2 mediante la descomposición del agua [116]. A partir de este estudio 

se prestó atención al g-C3N4 como material bidimensional, resaltando su alta 

estabilidad y la facilidad para sintetizarlo. Las propiedades del g-C3N4, han resultado en 

su uso para diferentes aplicaciones como baterías [117], sensores [118,119], medicina 

[120] y fotocatálisis. En fotocatálisis ha sido ampliamente usado para la degradación de 

compuestos orgánicos [121,122], producción de hidrógeno [123], reducción de CO2 

[124] y remoción de NOx [125]. Sin embargo, una desventaja que presenta el g-C3N4, es 

la diferente actividad que presenta por cada batch sintetizado y la molécula orgánica 

de partida, además de una relativa rápida recombinación de las cargas fotogeneradas. 

Por lo tanto, se han realizado estudios para aumentar su actividad fotocatalítica como 

el dopaje de metales nobles [126, 127], no metales [128] y la formación de compositos 

con otros semiconductores [129,130]. 
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1.3.3 Compositos para fotocatálisis 

Como se ha mencionado en los apartados anteriores, existen diferentes clases de 

materiales de los que se pueden clasificar como: cerámicos, metales, polímeros (el 

grafeno y el nitruro de carbono, están dentro de esta clasificación, ya que su 

composición es a base de carbono y nitrógeno, y presentan cadenas largas repetitivas de 

estos átomos), semiconductores (TiO2 y KBiO3). Cada uno de estos materiales presenta 

ciertas características que los hacen aptos para ciertas aplicaciones, pero debido al 

creciente avance en distintas ramas de la ciencia, es necesario materiales que presenten 

características de diferentes materiales en un solo material, es por ello que, dentro de la 

clasificación de los materiales se encuentran los compositos o materiales compuestos. 

 

Los compositos son materiales que se forman a partir de la unión de dos o más 

materiales de distinta naturaleza, obteniendo así materiales con características que no se 

encontrarían en los materiales individualmente [131].  

 

En fotocatálisis se ha planteado el uso de compositos, es decir materiales 

obtenidos de un metal acoplado a un semiconductor, con la finalidad de aumentar la 

Figura 13. Distintos precursores para la formación de g-C3N4 
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movilidad de cargas y retrasar la recombinación de las mismas [132-136]. Y con el 

creciente interés de los materiales bidimensionales se ha propuesto la obtención de 

compositos con semiconductores unidos a grafeno y/o nitruro de carbono para las 

distintas aplicaciones de fotocatálisis [137-140]. 

 

 

 

1.3.3.1 Preparación de compositos por microondas 

Existen diversas maneras de obtención de compositos para fotocatálisis, la más 

común es la unión física de ambos materiales, es decir ambos materiales se obtienen 

por separado y se unen por incorporación mediante un mortero de ágata [141], elevar 

temperatura del sistema [142], molienda mecánica [143] y ultrasonido o sonoquímica 

[144]. También existen otros métodos de obtención de compositos que incluyen 

reacciones químicas, en los cuales se parte de uno de los materiales formados y se 

agrega el precursor del segundo material y este se forma en la superficie del primer 

material, en la literatura se encuentran cono compositos in situ [145-149]. Una 

desventaja que podría asumirse de la formación in situ de los compositos es que, al 

formarse un material, existe un rompimiento y formación de enlaces, lo que puede 

repercutir en la estructura cristalina del material.  

 

Recientemente se ha presentado el uso de la técnica de microondas para la 

síntesis de materiales, ya que esta técnica había sido explotada solamente en el área de 

química orgánica [150,151]. No obstante, poco a poco se fue optando por el uso de 
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microondas para la síntesis de materiales y de nanopartículas [152-155], por las 

ventajas que presentaba esta técnica para la síntesis, como el minimizar el tiempo de 

reacción y ahorro de energía. Estas ventajas son posibles gracias al mecanismo de 

acción de microondas; ya que estas ondas no son suficientemente energéticas para 

romper enlaces, su acción recae en hacer vibrar las moléculas o iones (mecanismo de 

polarización dipolar y conducción iónica), esta vibración generará calor (Ver Figura 14), 

con lo cual será fácil romper enlaces y así se desencadenarán las reacciones.  

 

 

Hace un par de años, se comenzó con la exploración del uso de microondas para 

la obtención de compositos, debido a las ventajas mencionadas en párrafos anteriores. 

Ya que, se propone que el uso de esta técnica, disminuiría el tiempo de reacción, se 

pueden usar temperaturas menores a las utilizadas con calentamiento convencional 

(contrario a las temperaturas ocupadas para la obtención de compositos mediante el 

Figura 14. Mecanismos de calentamiento mediante acción de microondas. El cual 
puede ser por polarización, cuando una molécula presenta cargas parciales y con el 
cambio de polarización de las microondas, hace que las cargas de las moléculas se 
muevan intentando seguir el campo eléctrico; o por conducción iónica, cuando hay 
iones presentes en el sistema, estos se aceleran por acción del campo eléctrico. 
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aumento de la temperatura del sistema), no modifica la morfología (como podría 

suceder con el uso de ultrasonido o sonoquímica), la estructura cristalina no se 

modificaría tan fácilmente (en contraste con los métodos químicos o in situ) [156]. Por 

lo que, el uso de microondas para la elaboración de compositos, representa una 

oportunidad para observar el efecto sinérgico en los materiales que conforman el 

composito para su aplicación en fotocatálisis. 
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1.4 Antecedentes 

Uno de los óxidos de bismuto que ha sido reportado con una buena actividad 

fotocatalítica es el KBiO3, debido a que este compuesto presenta una estructura tipo 

túnel, lo cual favorece la separación de las cargas y disminuye la recombinación. En el 

2011 Ramachandran et al. [157] corroboraron la eficiencia del bismutato de potasio al 

degradar distintos colorantes como el naranja G, rodamina B, índigo carmín, entre 

otros. A los 120 min., observaron una decoloración de un 80-90% de la mayoría de los 

colorantes empleados; atribuyendo esta eficiencia a la estructura tipo túnel que 

presenta el KBiO3.  

 

Una de las limitantes de la mayoría de los fotocatalizadores es la recombinación 

del par hueco-electrón, sin embargo se han presentado estudios en los cuales se dopa 

con metales preciosos con la finalidad de disminuir la recombinación de las cargas, y 

dentro de los reportes más recientes se ha planteado la formación de compositos con 

materiales bidimensionales, con la finalidad de mejorar las propiedades fotocatalíticas 

al disminuir la recombinación de cargas y activarse con luz visible, además de ser más 

económico que el uso de metales preciosos, tal como se plantea en el trabajo de Hussin 

et al. [158], donde reportaron el uso de g-C3N4 con ZnO para la degradación de fenol, 

demostrando que la eficiencia de este composito es tres veces mayor que la actividad 

del ZnO, además de trabajar bajo luz visible. 
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Otro estudio donde se prueba la eficiencia de la adición de un óxido al g-C3N4 es 

el de Chen et al. [159], en el cual se adiciona TiO2 con morfología de esferas para la 

degradación de rodamina B. Decolorando en un lapso de 140 min la rodamina, 

utilizando luz visible.  

 

También se ha reportado una alta eficiencia del g-C3N4 para la oxidación parcial 

del alcohol bencílico a benzaldehído tal como lo reporta Lima et al. [160] donde se 

realiza una comparación de dicho material con el TiO2 y al adicionar metales preciosos 

como oro, itrio, paladio y platino aumenta considerablemente la conversión del 

alcohol. 

 

El grafeno es uno de los semiconductores del cual se han realizado numerosas 

investigaciones, debido a todas las aplicaciones donde se puede emplear este material, 

adicionalmente se ha probado su alta eficiencia en fotocatálisis [161]. Un ejemplo del 

uso de grafeno para mejorar las propiedades fotocatalíticas del TiO2 es el de Zhang et 

al. [162], donde obtienen compositos de grafeno y nanopartículas de TiO2 para la 

producción de hidrógeno, realizaron diferentes relaciones de peso de grafeno/TiO2 1%, 

5% y 10%, encontrando que la mejor relación en peso para la producción de hidrógeno 

es 5%. Adicionalmente se ha estudiado el uso de grafeno para aumentar las 

propiedades fotocatalíticas en la degradación de colorantes, tal es el caso del estudio 

de Lu et al. [163], donde sintetizaron un oxihaluro de bismuto (BiOI) y formaron 

compositos con óxido de grafeno reducido (rGO) utilizando diferentes relaciones en 

masa. La mejor relación de BiOI/rGO fue 98%/2%, incrementando la actividad 
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fotocatalítica del BiOI dos veces más que el BiOI solo, alcanzando un 85% de 

degradación de la rodamina B. También se ha explorado el uso del grafeno en 

compositos para la obtención de productos de valor agregado [164], si bien no se 

observó un aumento considerable en la transformación de los alcoholes, se incrementó 

la selectividad de la transformación de los alcoholes aromáticos, siendo este un factor 

importante al momento de evaluar la transformación de alcoholes a aldehídos. 

 

Haciendo un análisis de los reportes encontrados en la literatura sobre el tema 

de fotocatálisis en sus diversas aplicaciones, se encuentra en común denominador 

materiales, que presentan una buena separación de cargos (materiales con estructura 

tipo túnel) y los denominados materiales bidimensionales que ayudan a la 

transferencia de cargas para realizar el proceso de fotocatálisis de una forma más 

eficiente.  
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1.5 Hipótesis 

La obtención de compositos de g-C₃N₄/KBiO₃ y OGR/KBiO₃ mediante 

microondas aumentará las interfaces de los materiales bidimensionales con el KBiO₃, 

repercutiendo en la actividad fotocatalítica de los compositos para su aplicación en la 

oxidación de compuestos orgánicos en agua, producción de hidrógeno y la obtención 

de productos de valor agregado. 

 

1.6 Objetivo general 

Obtener los compositos de g-C₃N₄/KBiO₃ y OGR/KBiO₃ por microondas; 

caracterizar y evaluar su actividad fotocatalítica en la degradación de compuestos 

orgánicos en medio acuoso, producción de hidrógeno y la obtención de productos de 

valor agregado.  

 

1.6.1 Objetivos específicos 

1. Desarrollar un material funcional con los compositos de g-C₃N₄/KBiO₃, 

OGR/KBiO₃ en polvo para procesos fotoinducidos. 

2.  Evaluar la actividad fotocatalítica de los materiales y compositos en la 

degradación de contaminantes orgánicos, producción de hidrógeno y productos 

de valor agregado. 

3. Proponer un mecanismo para el seguimiento de los procesos fotoinducidos. 
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CAPÍTULO 2 

2. Parte Experimental 

 

La metodología que se siguió en este trabo, se divide en tres partes, las cuales 

se describen a continuación y se estarán abordando ampliamente en los siguientes 

apartados. La primera parte de la metodología se enfoca en la obtención de los 

materiales de partida (KBiO3, g-C3N4 y OGR) y los compositos (KBiO3/g-C3N4 y 

KBiO3/OGR). La segunda parte se describe la caracterización de los materiales 

obtenidos. En la tercera parte se detalla la aplicación de los materiales en los procesos 

fotocatalíticos. 

 

2.1 Síntesis de los materiales  

2.1.1 Síntesis del nitruro de carbono tipo grafito (g-C3N4) 

El g-C3N4 se obtuvo mediante la policondensación de la melanina. El 

procedimiento consiste en colocar 3g de melanina (C3H6N6, Sigma-Aldrich 99%) en un 

crisol, con una cubierta para evitar la sublimación; y este precursor se somete a un 

tratamiento térmico a 550 °C por 4h. Posteriormente, el polvo se recuperó y 

homogenizó para su posterior caracterización. 
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2.1.1.1 Exfoliación del g-C3N4 

Con la finalidad de mejorar las propiedades fotocatalíticas del material g-C3N4, 

se realizó una exfoliación química asistida en microondas. Como el g-C3N4 se obtiene 

de la policondensación de melanina, pueden quedar restos de material orgánico sin 

terminar de condensarse en la superficie, por lo que optó por realizar una exfoliación 

química; para modificar la superficie del material, sin alterar su composición química. 

La exfoliación se realizó colocando 1 g del material g-C3N4 con 50 mL del 

solvente seleccionado y se colocó en un reactor de teflón, el cual tenía una malla de 

cobre para permitir el paso de las microondas. El equipo de microondas utilizado fue un 

Mars 6, las condiciones utilizadas para cada solvente se resumen en la Tabla 3. 

 

 

Solución Potencia 

(Watts) 

Tiempo 

(minutos) 

NaOH 100 10 

HNO3 100 10 

DMF 70 20 

 

 

2.1.2 Síntesis del bismutato de potasio (KBiO3) 

Se tomó como base el procedimiento descrito en Handbook of preparative 

inorganic chemistry [165]. En dicho procedimiento se utiliza como precursor el óxido de 

bismuto (Bi2O3) y una solución de hidróxido de potasio (KOH), la solución se lleva a 

punto de ebullición para adicionar unas gotas de bromo (Br2) líquido, este método de 

Tabla 3. Condiciones del microondas para cada solvente 

utilizado en la exfoliación del g-C3N4. 
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síntesis se demonima Brauer. En este trabajo, se utilizó como precursor el bismutato de 

sodio (NaBiO3, Sigma-Aldrich) e hidróxido de potasio (KOH, J.T. Baker) para realizar una 

sustitución del catión, por eso denominaremos este método como Brauer modificado. 

El procedimiento que se llevó a cabo fue el siguiente: a 100 mL de una solución 50 % 

p/v de KOH, se agregó 1 g de NaBiO3. La dispersión se llevó a 120 °C por 4h bajo 

agitación continua. Posteriormente, se realizaron lavados con agua hasta alcanzar un 

pH ≈7 y se secó el material en una estufa a 120 °C. Se recuperó el polvo para su 

caracterización.  

 

2.1.2.1 Síntesis de KBiO3 por métodos alternos 

Adicionalmente, el KBiO3 se obtuvo por otros métodos de síntesis, para 

observar cambios en las propiedades fisicoquímicas y fotocatalíticas del material. Los 

métodos de síntesis seleccionados fueron sonoquímica e hidrotermal  

 

Para la obtención del KBiO3 por sonoquímica se procedió de la siguiente 

manera: En un frasco de capacidad de 150 mL, se colocaron 100 mL de una solución de 

KOH 50 %p/v y 1 g de NaBiO3, esta dispersión fue sonicada por 60 minutos con un 

período de pulse on de 20 minutos, pulse off 15 minutos y una amplitud del 100%. 

Todos los procesos de sonicación se realizaron en un procesador ultrasónico SONICS 

modelo VCX130 (130W, 20 kHz) con una sonda de titanio de 6 mm de diámetro. 

Completados los 60 minutos de sonicación, se calentó la dispersión a una temperatura 
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de 120 °C por 2 h con agitación continua. Posteriormente se realizaron lavados con 

agua, hasta alcanzar un pH ≈7 y se secó el material a 120°C. 

 

En el caso de la síntesis por hidrotermal, se pesaron 0.5 g de NaBiO₃ y se 

añadieron a un recipiente de teflón, que contenía 50 mL de una solución de KOH al 50 

%p/v. Se colocó el recipiente de teflón dentro de un reactor de acero inoxidable, el cual 

fue sellado con tornillos y la ayuda de una llave Allen. Una vez sellado el reactor se 

colocó en la estufa a 120 °C por 8 h. Al término del periodo de tiempo establecido, el 

reactor se dejó enfriar a temperatura ambiente para después recuperar el material. 

Para recuperar el material, se le realizaron lavados con agua destilada, hasta alcanzar 

un pH ≈7 y posteriormente fue secado a 120 °C. 

 

2.1.3 Obtención de Óxido Grafeno Reducido (OGR) 

Como se mencionó en el apartado 1.4.2.1, las propiedades del óxido de grafeno 

(OG), son muy diferentes a las propiedades del grafeno, debido al proceso de 

obtención del OG. Para recuperar algunas de las propiedades del grafeno, en específico 

las propiedades de conducción, el OG se somete a un proceso de reducción. Este 

proceso de reducción consiste en hacer reaccionar la superficie del OG con hidracina o 

someterlo a altas temperaturas en ausencia de oxígeno.  

 

En el presente trabajo, se propone el uso de N,N-dimetilformamida (DMF), 

asistido con la técnica de microondas para reducir el OG comercial. El OG se adquirió 
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de Investigación y Desarrollo de Nanomateriales S.A de C.V. El procedimiento para la 

reducción con DMF y microondas consiste en tomar medio gramo de la pasta comercial 

del OG y dispersarla en 10 mL de agua desionizada, usando la sonda de ultrasonido por 

30 minutos. Posterior a la dispersión se le añadieron 40 mL de DMF y nuevamente se 

puso en la sonda de ultrasonido por 5 min, la dispersión se vació a un reactor de teflón 

para microondas; las condiciones utilizadas en el microondas fueron 300 W, con una 

temperatura de 150°C durante 50 min con agitación continua. Posterior al tratamiento 

de microondas se realizó un lavado con agua desionizada, para remover el remanente 

de DMF. Luego, la muestra se secó a 120 °C y se recuperó el polvo para su 

caracterización.  

 

2.1.3.1 Óxido de grafeno obtenido en laboratorio (OGL) 

Con la finalidad de comparar las propiedades fotocatalíticas del OGR y el OG, se 

preparó OG en el laboratorio y así observar las posibles diferencias entre estos 

materiales. Para la elaboración del OGL, se siguió el procedimiento de acuerdo a lo 

descrito por Castro-Beltrán et al. [166]. En el cuál se parte de grafito comercial (Sigma-

Aldrich) y se sigue el método de Hummers modificado [167]. Rápidamente, el método 

consiste en disolver el grafito en ácido sulfúrico (H2SO4) al 10 %, a esta disolución se le 

agregó permanganato de potasio (KMnO4). La solución se comenzó a calentar a 84 °C 

para añadir agua destilada. La temperatura se mantiene por 15 min bajo agitación 

constante. Al terminar los 15 min, se adicionó peróxido de hidrógeno (H2O2), la 

dispersión se dejó reposar por 40 min, para posteriormente lavar y centrifugar el 
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material. El precipitado obtenido, se trató con H2SO4 concentrado y KMnO4, la 

suspensión de dejó bajo agitación por 2 h. Nuevamente se agregó H2O2 y se realizó un 

lavado con una solución de ácido clorhídrico (HCl) al 10%. Al precipitado obtenido se le 

añadió 200 mL agua destilada para alcanzar una dispersión con la ayuda de un baño de 

ultrasonido. La dispersión final tiene una concentración de OG de aproximadamente 3 

mg/mL. 

 

2.1.4 Obtención de los compositos 

Para la obtención de los compositos g-C3N4/KBiO3 y OGR/KBiO3 se utilizó la 

técnica de microondas. Los compositos se prepararon con diferentes relaciones de 

porcentaje de peso (%w) de KBiO3, dichos porcentajes se concentran en la Tabla 4 y 5. 

Establecida la relación de los materiales, se colocaron las cantidades adecuadas en un 

mortero de ágata para proceder a realizar una homogenización física, se pasarán a un 

reactor de teflón para microondas, el cual contenía 40 mL de agua destilada. Todos los 

compositos se obtuvieron bajo las condiciones de 100 W a 70 °C por 30 min en una 

microondas Mars 6. Terminado el tratamiento por microondas, se secó el composito a 

120 °C por 2 h y se procedió con su caracterización. 
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2.2 Caracterización de los materiales 

2.2.1 Caracterización estructural: Difracción de rayos-X (DRX) en polvos. 

La caracterización estructural de KBiO₃, g-C3N4 y OGR y los respectivos 

compositos se llevó a cabo mediante la técnica de difracción de rayos X. Para ello se 

utilizó un difractómetro BRUKER ADVANCED X-RAY SOLUTIONS D8 con radiación Cu kα 

(λRX= 1.5418 Å), equipado con un detector Vantec de alta velocidad y filtros de níquel. 

El análisis se realizó utilizando un porta-muestras de acrílico y las mediciones serán 

realizadas en un intervalo de 2θ de 10 a 70°, con un tamaño de paso de 0.05° y una 

velocidad de barrido de 0.5 segundos por cada paso. 

 

% (peso) 

material 

KBiO3 

% (peso) 

material g-

C3N4 

Nomenclatura 

del composito 

5 95 5KBO/95CN 

10 90 10KBO/90CN 

20 80 20KBO/80CN 

30 70 30KBO/70CN 

40 60 40KBO/60CN 

50 50 50KBO/50CN 

60 40 60KBO/40CN 

70 30 70KBO/30CN 

80 20 80KBO/20CN 

90 10 90KBO/10CN 

95 5 95KBO/5CN 

% (peso) 

material 

KBiO3 

% (peso) 

material 

OGR/OGL 

Nomenclatura 

del composito 

99 1 99KBO/1OGR 

97 3 97KBO/3OGR 

95 5 95KBO/5OGR 

90 10 90KBO/10OGR 

85 15 85KBO/15OGR 

99 1 99KBO/1OGL 

97 3 97KBO/3OGL 

95 5 95KBO/5OGL 

80 10 90KBO/10OGL 

85 15 85KBO/15OGL 

Tabla 5. Porcentajes de cada material y 
nomenclatura para los compositos con 
KBiO3 y g-C3N4. 

Tabla 4. Porcentajes de cada material y 
nomenclatura para los compositos con 
KBiO3 y OGR u OGL 
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2.2.2 Caracterización morfológica: Microscopia electrónica de barrido (MEB)  

La caracterización morfológica, así como la composición química de los polvos 

obtenidos, se realizó mediante la técnica de microscopia electrónica de barrido (MEB). 

Para esta caracterización se empleó un Microscopio de emisión de campo JEOL, 

modelo JSM-6490LV. Los polvos de los materiales y compositos se colocaron en un 

porta-muestras que contenía cinta de cobre y posteriormente se recubrieron con una 

aleación de oro-paladio (Au-Pd), para reducir su carga superficial durante el análisis. 

 

2.2.3 Análisis de área superficial: Técnica Brunauer-Emmett-Teller (BET) 

El análisis de área superficial se realizó mediante la técnica Brunauer-Emmett-

Teller, que se basa en la fisisorción de N₂ en la superficie del material. Para esta 

caracterización se utilizó un equipo JAPAN BELSORP mini II. Para el análisis de las 

muestras, estás fueron sometidas previamente a una desgasificación durante 1 h a 300 

°C. Finalmente las muestras fueron introducidas en celdas de cuarzo de 9 mm para su 

análisis. 

 

2.2.4 Caracterización de las propiedades ópticas de los materiales: Espectroscopía de 

reflectancia difusa (ERD) y Fotoluminiscencia (PL) 

Para medir las propiedades ópticas de los materiales sintetizados, es necesario 

obtener el espectro de absorción electromagnético, mediante el cual es posible calcular 

el Eg. Para la determinación del espectro de absorción de cada material se utilizó un 

Espectrofotómetro Agilent Technologies Cary 5000 Series UV-Vis-NIR equipado con 
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esfera de integración. Las mediciones se llevaron a cabo en el intervalo de la longitud 

de onda (λ) de 200 a 800 nm en la modalidad de absorbancia (A). Una vez obtenidos los 

espectros de absorbancia de los materiales, se realizó un gráfico de Tauc en donde se 

representan [αhv]1/r en el eje de las ordenadas y hv en el eje de las absisas [168]. 

Donde α es el cociente de absorción (Absorbancia/Longitud de trayectoria del rayo de 

luz), hv es la energía de los fotones incidentes y el exponente 1/r, donde r presenta 

diferentes valores para las distintas transiciones electrónicas.  

 

r = 1/2 para transiciones directas permitidas 

r = 3/2 para transiciones directas prohibidas 

r = 2 para transiciones indirectas permitidas 

r = 3 para transiciones indirectas prohibidas 

 

Para una caracterización detallada de las posibles transiciones de los electrones, 

que ocurren en los materiales, las muestras de los materiales fueron analizados por 

espectroscopía de fotoluminiscencia. Para este análisis, se utilizó el equipo Cary Eclipse 

Fluorescence Spectrophotometer de Agilent Technologies. Las muestras fueron 

excitadas a una longitud de onda de 315, 254 nm con aperturas de 5 mm. 

 

2.2.6 Análisis composicional: Espectroscopía de Infrarrojo (IR) 

Para abundar en la composición química, mediante los enlaces que presentan 

los materiales g-C3N4, OG, OGR y OGL, se estudiaron por espectroscopía de infrarrojo 
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con transformada de Fourier (FT-IR), mediante un equipo PerkinElmer FT-IR, 

Massachusetts, USA. 

 

2.3 Pruebas fotocatalíticas 

Las propiedades fotocatalíticas de los materiales sintetizados, en polvos se 

evaluaron en tres procesos fotoinducidos: la degradación de contaminantes orgánicos, 

producción de hidrógeno y síntesis de compuestos de valor agregado que se describen 

a continuación.  

 

2.3.1 Degradación de contaminantes emergentes: 

Para llevar a cabo está evaluación se utilizó como modelo de molécula 

contaminante emergente la ciprofloxacina. Como fuente de luz se usó una lámpara 

heterocromática 6000 K (32 000 lux) con 35 W de potencia. Se utilizó reactor tipo batch 

de borosilicato, equipado con una chaqueta de enfriamiento y una tapa con una 

cavidad para introducir la lámpara y lograr una mejor radiación durante las pruebas.  

La molécula que se utilizó como contaminante de compuestos orgánicos, fue la 

ciprofloxacina, un antibiótico de alto espectro que se utiliza para el tratamiento de 

infecciones en el estómago y garganta. Y como se mencionó en la introducción, es un 

fármaco que se ha encontrado en altas concentraciones en distintos cuerpos de agua. 

En este trabajo, se utilizó una solución de Ciprofloxacina de 10 mg/L, siendo esta 

concentración la máxima absorbancia que da en la medición por el Espectrofotómetro 

de UV-Vis. 
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En cuanto a el procedimiento para la degradación de este contaminante se 

describe a continuación: en el reactor se colocaron 200 mL solución de ciprofloxacina 

de 10 mg/L y 0.5 g del fotocatalizador (4:1, solución: catalizador), el cual fue 

previamente dispersado en la solución con la ayuda de un baño de ultrasonido por 5 

min. El reactor se situó en una placa de calentamiento que cuenta con agitación 

magnética tal como se aprecia en la Figura 15. Se encendió agitación, para comenzar 

con la prueba fotocatalítica; la dispersión se dejó en obscuridad durante 1 h para 

alcanzar el equilibrio adsorción-desorción. Transcurrido este tiempo, se encendió la 

lámpara y se procedió a tomar una alícuota cada 30 min hasta completar 4 h de 

reacción. 

 

Finalizada la toma de alícuotas, estás se centrifugaron y se descartó el polvo. El 

sobrenadante fue analizado con un espectrofotómetro UV-Vis Lambda 35, Perkin Elmer 

a la longitud de onda de máxima absorbancia de la ciprofloxacina (272 nm). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 15. Reactor de fotocatálisis para degradación de moléculas orgánicas 
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2.3.2 Producción de hidrógeno 

Las pruebas de producción de hidrógeno, se realizaron en un reactor tipo batch 

con tres puertos (Ver Figura 16) los cuales están conectados a: un manómetro que mide 

la presión interna del reactor, una fuente de nitrógeno para purgar el sistema y por 

último a una trampa de agua que capta la humedad del sistema. La tapa del reactor tiene 

una abertura donde se encuentra un tubo de cuarzo, el cual sirve para colocar una 

lámpara de mercurio tipo pluma (254 nm de radiación y 440 µW cm-2 de potencia). En 

el reactor se colocaron 200 mL de agua desionizada y 0.5 g del material (4:1 solución: 

catalizador), que se mantuvieron bajo agitación continua. El sistema fue purgado con 

nitrógeno para asegurar las condiciones anóxicas. La producción de hidrógeno se siguió 

por un periodo de 3 h, tomando muestra cada 30 min., mediante un cromatógrafo de 

gases (Shimadzu GC-2014) equipado con un detector de conductividad térmica.   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 16. Reactor fotocatalítico para la producción de hidrógeno. 
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2.3.3 Síntesis de compuestos de valor agregado: 

Cabe mencionar que estas pruebas fueron realizadas en el labortorio Schiavelo-

Grillone - Gruppo di fotocatalisi, dentro del departamento Ingegneria dell’Energia, 

dell’Informazione e Modelli matematici, de la Universidad de Palermo. 

 

Para llevar a cabo está evaluación se utilizó una solución de alcohol anisilo para 

la obtención de anisaldehído. Como fuente de radiación, se emplearon 6 lámparas de 

neón (Ne), las cuales irradiarán de forma concéntrica al reactor. El reactor utilizado es 

un tipo batch de capacidad de 200 mL equipado con chaqueta de enfriamiento (Ver 

Figura 17).  

 

Se preparó una solución 0.5 mM de alcohol anisilo (Sigma-Aldrich) y se tomaron 

150 mL, esta cantidad se vació al reactor con 0.5g del fotocatalizador (3:1, solución: 

catalizador) y se dispersó con la ayuda de ultrasonido. Posteriormente la dispersión se 

puso bajo agitación continua durante 30 min para alcanzar el equilibrio de adsorción-

desorción. Transcurrido el lapso de obscuridad, se encendieron las lámparas y se tomó 

una alícuota cada 30 min por 4 h. Las muestras fueron filtradas y analizadas por un 

equipo HPLC Beckman coulter, equipado con una columna Luna 5μ.Phenyl-Hexyl. El 

eluente consistió en 17.5 % de acetonitrilo, 17.5 % metanol, 65 % de una solución 40 

mM de fosfato de potasio monobásico (KH2PO4).  
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Figura 17. Reactor fotocatalítico para la síntesis de compuestos de valor agregado. 
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CAPÍTULO 3 

3. Resultados 

 

En este capítulo se plasman todos los resultados obtenidos en este estudio. 

Como se ha mencionado en la parte de introducción y metodología, se trabajó con dos 

sistemas de compositos: KBiO3/g-C3N4 y KBiO3/OGR. La finalidad de estudiar estos 

sistemas es observar la influencia de los materiales bidimensionales en el material 

KBiO3. Así también, se realizó el estudio del KBiO3 por distintos métodos de síntesis y la 

exfoliación del g-C3N4 con distintos solventes para modificar sus propiedades, las cuales 

también se detallan en los resultados obtenidos. Dicho esto, el capítulo de resultados 

será dividido en Parte A y Parte B. En la parte A, se abordará los resultados de los 

materiales y compositos de los materiales KBiO3 y g-C3N4, así como sus variaciones. En 

la parte B, se discutirán los resultados del sistema de KBiO3 con grafeno. 
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Parte A 

 

3.1 Caracterización de KBiO3, g-C3N4 y sus compositos.  

Como se mencionó en la sección 2.1, los materiales KBiO3 y g-C3N4 fueron 

sintetizados por separado y posteriormente se realizó la unión de ambos materiales 

mediante la técnica de microondas.  

 

En particular el material KBiO3 que fue obtenido por Brauer modificado, 

presenta una coloración rojiza y el g-C3N4 obtenido por la policondensación de la 

melamina, se observó con una coloración amarilla. Cuando se forman los compositos 

con las diferentes relaciones en peso de los materiales, estos presentan diferentes 

tonalidades de color café (Ver Figura 18). 

 

 

 

 

Figura 18. Tonalidades obtenidas en los polvos: a) g-C3N4, b) 20%KBiO3-80%C3N4, c) 20%KBiO3-80%C3N4, 
d) 20%KBiO3-80%C3N4 y e) KBiO3. 
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3.1.1 Caracterización por difracción de rayos x 

En la Figura 19a se presenta el difractograma del KBiO3, donde se puede 

observar que los picos coinciden con el patrón JCPDS 00-047-0879, indicando que el 

KBiO3 cristaliza en una estructura cúbica sin la presencia de otra fase o impurezas.  

 

El difractograma del g-C3N4 se muestra en la Figura 19b, el cual presenta dos 

picos en 13.1° y 27.6° los cuales se pueden indexar a los planos (100) y (002), 

respectivamente. Estos picos son característicos del g-C3N4, donde el plano (100) 

corresponde a la estructura tipo grafito del material y el plano (002) se atribuye a las 

capas interplanares presentes en el material [169].  

 

La Figura 19, muestra los difractogramas de los compositos de KBiO3/g-C3N4, 

para fines prácticos solo se muestran las relaciones de 20% KBiO3/80% g-C3N4, 50% 

KBiO3/50% g-C3N4 y 80% KBiO3/20% g-C3N4, pero todas las muestras fueron analizadas 

por difracción de rayos X (Ver Anexo 1). Se puede observar en los difractogramas todos 

los picos correspondientes a la fase cúbica del KBiO3 y el pico correspondiente al plano 

(002) del g-C3N4, el cual presenta menor intensidad en los compositos donde el 

porcentaje KBiO3 es mayor que el de g-C3N4, debido a la alta cristalinidad que presenta 

el bismutato de potasio en comparación del nitruro de carbono.  
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3.1.2 Caracterización por Espectroscopía de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FT-

IR) 

Como se ha mencionado en secciones anteriores, la obtención del g-C3N4, se 

llevó a cabo mediante la policondensación de la melamina. Se seleccionó la melamina 

como precursor, ya que presenta una estructura hexagonal, por lo que será más fácil la 

obtención de la estructura tipo panal, muy característica del g-C3N4. Adicional a esto, la 

melamina es el precursor más económico y no presenta toxicidad en comparación con 

la cianamida y diciandiamida.  

 

Figura 19. . Patrón de difracción de rayos x de a) KBiO3 obtenido por el método de 

Brauer modificado b) g-C3N4. 

Figura 20. Patrón de difracción de rayos x de: a) 20%KBiO3/80%g-C3N4, b) 
50%KBiO3/50%g-C3N4 y c) 80%KBiO3/20%g-C3N4. * Plano (002) de g-C3N4 
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En la Figura 21 se realiza una representación, del posible mecanismo de la 

policondensación de la melamina. En este mecanismo se asume que los grupos aminos 

salen del anillo heterocíclico por acción de la temperatura, quedando la estructura de 

una triazina; posteriormente tres estructuras de triazina se unen para formar la 

heptazina, o encontrada en la literatura como tri-s-triazina. Las heptazinas se unen para 

completar la estructura del C3N4. Cabe aclarar que la estructura que se presenta del g-

C3N4, es una estructura idealizada, ya que la policondensación puede generar ciertos 

defectos en la red y adicional a ello son varias capas apiladas de dicha estructura, 

donde pueden existir varios enlaces orgánicos. 

 

 

 

 

 

 

Figura 21. Mecanismo de la formación del g-C3N4 mediante la policondensación de la melamina.  
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Como se mencionó en el apartado 3.1.1, el nitruro de carbono solo presenta dos 

reflexiones de planos cristalográficos, esto es porque el g-C3N4, no es un material 

cristalino per se, sino un polímero con estructura cristalina. Por ello, es necesario otra 

caracterización del g-C3N4, adicional al DRX. En este trabajo se empleó la técnica de FT-

IR para una mejor caracterización del g-C3N4. Si bien es evidente que existe una 

transformación del precursor, puesto que la melamina es un polvo blanco y al final del 

tratamiento térmico se obtiene un compuesto amarrillo, estos polvos fueron 

analizados por FT-IR. Los espectros correspondientes a los polvos se muestran en la 

Figura 22. 

 

 

Figura 22. Espectros IR de melamina (precursor) y de g-C3N4, obtenido a 550°C. 
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En el espectro de la melamina, se puede apreciar la banda a 3467 cm-1, 

característica de los grupos amino presentes en la melamina. Seguido a esta banda, se 

observan las bandas 3417, 3321 y 3121 cm-1, que se atribuyen principalmente a 

vibraciones de estiramiento de los grupos –NH2 y –NH; otra banda representativa de 

los grupos amino es la que se observa a 1625 cm-1, esta banda indica el enlace con un 

átomo de carbono y el grupo amino. Las bandas que se encuentran de 1500 a 1000 cm-

1, corresponden a vibraciones de C-N y C=N del anillo de melamina, en especial la 

banda que se encuentra en 809 cm-1 corresponde a un anillo heterocíclico.  

En el caso del espectro del g-C3N4, se puede observar, que las primeras bandas que se 

atribuyen a los grupos amino, han desaparecido. En su lugar aparece una banda a 3147 

cm-1, correspondiente a vibraciones de estiramiento débiles que se asocian a –NH; así 

mismo la banda a 1625 cm-1, que se observa también en la melamina, es representativa 

de los grupos –NH2. A diferencia de la melamina, en el espectro de g-C3N4, se observan 

más bandas en la región de 1500 a 1000 cm-1, correspondientes a vibraciones de tipo C-

N y C=N, las cuales nos indican una mayor proporción de enlaces carbono-nitrógeno, y 

particularmente la banda en 803 cm-1 es característica de las unidades de triazina lo 

cual concuerda con trabajos reportados en la literatura [170,171]. Con estos 

resultados, podemos concluir que se llevó a cabo la formación del g-C3N4 partiendo de 

la melamina y solo quedan algunas trazas de grupos amino, que se pueden atribuir a la 

incompleta policondensación de la melamina o que pueden estar dentro de las capas 

del g-C3N4. Adicional a esto, es posible una caracterización del g-C3N4, mediante 

espectroscopía de IR. 
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En la Figura 20 del apartado 3.1.1 y en el Anexo 1, se muestran los 

difractogramas correspondientes a los compositos de KBiO3. Como se puede observar a 

partir de la relación 80% de KBiO3 y 20% de g-C3N4, se dificulta determinar la presencia 

del g-C3N4 por presentar menos cristalinidad que el KBiO3. Para corroborar la presencia 

del g-C3N4 en los compositos, donde el KBiO3 se encuentra en mayor proporción, los 

polvos fueron analizados por espectroscopía de IR. En la Figura 23 se muestran los 

espectros obtenidos mediante este análisis. En los espectros no se observan definidas 

las bandas en la región de 1500-1000 cm-1, correspondientes a los enlaces C-N. Sin 

embargo, se puede observar la banda de 803 cm-1, característica de las unidades de 

triazina, concluyendo así que, el g-C3N4 está presente en las muestras donde tiene 

menor proporción que el KBiO3. 
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3.1.3 Caracterización por microscopía electrónica de barrido (MEB) 

Los análisis de MEB revelan que el KBiO3, obtenido por el método de Brauer 

modificado presenta una morfología semi-cubica con un tamaño de alrededor de 400 a 

700 nm (Fig 24a). La Figura 24b muestra la micrografía obtenida del g-C3N4, el cual 

presenta una morfología de láminas apiladas y en algunas partes se observan partículas 

irregulares.   

Figura 23. Espectros de IR de compositos con porcentajes bajos de g-C3N4. De abaja 
hacia arriba: Composito con 99%KBiO3-1%g-C3N4, 97%KBiO3-3%g-C3N4 y 95%KBiO3-5%g-
C3N4. 
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En la Figura 24 c-e, se encuentran las micrografías de las muestras más 

representativa (En el Anexo 2, se presentan las micrografías de los demás compositos). 

En las micrografías de los compositos, se puede apreciar la presencia de ambos 

materiales. En particular cuando el KBiO3 está en menor proporción (por ejemplo, el 

composito relación 20%KBiO3/80%g-C3N4), se puede apreciar que el KBiO3 se deposita 

en la superficie del g-C3N4. Cuando el bismutato se encuentra en mayor proporción 

(composito con relación 80%KBiO3/20%g-C3N4), se dificulta observar que las partículas 

del KBiO3 están depositadas sobre el g-C3N4. Sin embargo, existen zonas aisladas de la 

muestra donde sí es posible apreciar que las partículas de KBiO3 se depositan en el g-

C3N4. 

 

Figura 24. Análisis por microscopio electrónico de barrido (MEB) de las muestras: a) KBiO3, 
b) g-C3N4 c) 20%KBiO3/80%g-C3N4, d) 50%KBiO3/50%g-C3N4 y e) 80%KBiO3/20%g-C3N4.  
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Con el objetivo de verificar que en todas las muestras de los compositos están 

presentes ambos materiales, se realizó un EDS-mapping. Los resultados de este análisis, 

del cual solo se muestran los resultados de las muestras más representativas (las 

muestras restantes, se pueden ver en Anexo 3), se encuentran en la Figura 25; de este 

análisis se puede verificar que ambos materiales están presentes en los compositos 

obtenidos y que existe una dispersión homogénea tanto del KBiO3 como del g-C3N4.  

 

 

 

 

3.1.4 Determinación del área superficial 

El área superficial de todas las muestras se presenta en la Tabla 6. La muestra 

de KBiO3 presenta el valor de área superficial más bajo, este valor concuerda con lo 

reportado en literatura [157] y con otros materiales de base bismuto, los cuales tienen 

valores de área superficial bajos, pero presentan buena actividad fotocatalítica debido 

Figura 25. EDS-mapping de los elementos que conforman el composito. a) 20%KBiO3/80%g-C3N4, 
b) 50%KBiO3/50%g-C3N4 y c) 80%KBiO3/20%g-C3N4 
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a la configuración electrónica que presenta el bismuto. Por otro lado, el material g-C3N4 

presenta un área de 10 m2g-1, la cual no es un área superficial considerable comparado 

con otros semiconductores, pero es un valor que también ha sido reportado 

previamente en la literatura [172]. Cuando ambos materiales se encuentran formando 

los compositos, se aprecia un ligero incremento en el valor de área, una especie de 

suma de los valores de área superficial de los materiales, siendo la muestra con mayor 

valor de área superficial, la del composito 40%KBiO3/60% g-C3N4, con un valor de 18.2 

m2g-1. Sin embargo, este valor no representa una diferencia significativa con los valores 

obtenidos de los otros compositos, ya que sus valores difieren en 1 o 2 unidades. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.5 Obtención del valor de banda prohibida (Eg)  

Para determinar el Eg de las muestras se procedió de acuerdo a lo descrito en el 

apartado 4.2.4. En la Figura 26 se muestran los espectros de absorción de las muestras 

Material Área superficial m2g-1 

g-C3N4 10.8 

20KBO/80CN 12.2 

30KBO/70CN 17.1 

40KBiO3/60CN 18.2 

50KBO/50CN 15.4 

80KBO/20CN 7.1 

90KBO/10CN 5.3 

KBiO3 4.1 

Tabla 6. Valores de área superficial para los materiales y compositos. 
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más representativas, tal como se ha presentado en las secciones anteriores (Las demás 

muestras se encuentran en el Anexo 4). El espectro de absorción del g-C3N4 muestra 

que a partir de una longitud de onda de 470 nm la absorción aumenta hasta llegar a un 

máximo de absorción en los 385 nm. En cambio, para el KBiO3 llega a una absorción 

máxima en los 530 nm. Por lo tanto, ambos materiales es posible que se activen dentro 

del espectro visible. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 26. Espectros de UV-Vis reflectancia difusa de todos los polvos obtenidos. 
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Cuando los compositos fueron analizados, los espectros obtenidos mostraron 

una tendencia a presentar mayormente la transición del material que se encontraba en 

mayor proporción. Tal como se observa en la Figura 26, el composito de una relación 

80% de g-C3N4 muestra un espectro casi idéntico al de g-C3N4, pero se alcanza apreciar 

ligeramente la transición correspondiente al KBiO3. Para el composito donde la relación 

de ambos es la misma (50%/50%), se observa con mayor claridad las transiciones 

correspondientes a ambos materiales. Y cuando el material que predomina es el 

bismutato, las absorciones del espectro son similares al KBiO3. No obstante, es posible 

vislumbrar la transición correspondiente al g-C3N4.  

 

Como se aprecia en los espectros de absorbancia de los compositos, existen dos 

transiciones. Por otro lado, cuando se obtuvieron los gráficos de Tauc, se observaron 

dos transiciones, por lo que se seleccionó la que tenía la pendiente más pronunciada 

para obtener el valor del Eg, estos valores se muestran en la Tabla 7. Los valores 

obtenidos de Eg de los compositos muestran una tendencia a presentar un valor similar 

al del material en mayor proporción, por ejemplo, los compositos 5KBO/95CN y 

10KBO/90CN, presentan el mismo valor de Eg que el g-C3N4, por lo que se puede 

asumir que estos compositos presentarán las propiedades ópticas del g-C3N4, de 

manera similar los compositos 80KBO/20CN y 90KBO/10CN, predominan las 

propiedades ópticas del KBiO3. 
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Para obtener más información acerca de la estructura electrónica que pueden 

presentar los materiales, se revisó en bibliografía los reportes de cálculos de la Teoría 

del Funcional de la Densidad (DFT, por sus siglas en inglés). En la Figura 27 se muestran 

los diagramas de bandas reportados para ambos materiales. En el diagrama de bandas 

del g-C3N4 (Figura 27a), no se alcanza apreciar claramente si la transición de la banda 

de valencia a la banda de conducción es directa o indirecta, debido a que el diagrama 

solo es para una celda pequeña del g-C3N4 y no para el “bulk”, pero en este caso se 

asume que es un band-gap indirecto. 

Material Eg (eV) 

KBiO3 1.8 

g-C3N4 2.8 

5KBO/95CN 2.8 

10KBO/90CN 2.8 

20KBO/80CN 2.7 

30KBiO/70CN 2.7 

40KBO/60CN 2.6 

50KBO/50CN 2.5 

60KBO/40CN 2.4 

70KBO/30CN 2.1 

80KBO/20CN 1.8 

90KBO/10CN 1.8 

Tabla 7. Valores de Eg calculado para los materiales sintetizados 
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Para el KBiO3, se observa claramente que el band-gap es indirecto (Figura 27b), 

pero adicional a ello se pueden observan otros Eg’s de valor de 2.1 y 1.5, los cuales 

presentan transiciones directas a diferencia del primero. Sin embargo, las transiciones 

de los otros Eg’s, no fue posible observarlas en el espectro de UV-Vis de reflectancia 

difusa (Figura 26), pudiendo ser atribuido al tamaño de partícula del material, el cual no 

es nanométrico [174]. 

 

 

Figura 27. Diagrama de bandas para a) g-C3N4 
i
 y b) KBiO3 

ii. Obtenidos de: i. “Hydrogen evolution 
by a netal-free electrocatalyst” [173] ii. “Electronic structures of efficient MBiO3 (M = Li, Na, K, Ag) 
photocatalyst” [75] 
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3.1.6 Caracterización óptica por fotoluminiscencia 

Con la finalidad de obtener más información sobre las propiedades ópticas de 

los materiales por separado y en los compositos, se analizaron por espectroscopia de 

fotoluminiscencia. Primeramente, el KBiO3 al analizarlo por espectroscopia de UV-Vis 

arrojó información sobre la excitación del material utilizando una longitud de onda 

dentro del visible, obteniendo un valor de Eg experimental de 1.8 eV. Con base en este 

resultado, se seleccionó una energía mayor a esta para observar alguna transición en 

dicha región. En la Figura 28, se muestran los gráficos obtenidos al utilizar diferentes 

energías de excitación en espectroscopia de fotoluminiscencia, como se puede 

observar en la región de 1.7-3.5 eV, no se observa transición alguna. Esto se puede 

asociar a que el KBiO3, de acuerdo al diagrama de bandas que se presenta en la Figura 

27b, presenta un band gap indirecto, por lo que es posible que no se observe el 

fenómeno de luminiscencia. Hasta cierto punto el presentar un band gap indirecto, 

tiene la ventaja que exista menos recombinación de cargas fotogeneradas, ya que para 

llevarse a cabo este proceso también es necesario la participación de un fonón4 [72, 

175]. 

 

 

 

                                            
4 Esto también podría ser una desventaja para los semiconductores con band gap indirecto, ya que para 
que ocurre la transición de la banda de valencia a la banda de conducción, es necesario la participación 
de un fonón o hacer vibrar la red. Sin embargo, existen muchos reportes de semiconductores con band-
gap indirecto que presentan buena actividad fotocatalítica; al final el band gap indirecto presenta más 
una ventaja, que una desventaja. 
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Cuando se aumentó la energía de excitación (~4 eV), se observó una leve 

transición en 3 eV, esta transición pasó desapercibida cuando el material se excitó a 3.7 

eV (Ver nuevamente Figura 28). Sin embargo, al aumentar la energía se observó más 

definida esta transición, para esto también fue necesario la apertura de los slits en el 

equipo. El espectro correspondiente, se muestra en la Figura 29. Esta transición resulta 

de tal interés ya que se puede asociar con dos fenómenos; primero, esta transición 

puede ser atribuida a los diferentes Eg´s del KBiO3 (Ver Figura 27b), pueden ser 

electrones que pasaron del primer Eg al segundo Eg. Segundo, esta transición puede 

ser atribuida a defectos de red del KBiO3. Para asegurar por cuál fenómeno es atribuida 

esta transición de electrones, es necesario un estudio exhaustivo de fotoluminiscencia 

a diferentes temperaturas, esto deriva en una nueva área de estudio sobre este 

material. 

 

 

 

Figura 28. Espectros de fotoluminiscencia del KBiO3, excitados con diferente energía. 
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La caracterización del g-C3N4 por fotoluminiscencia resulta en caso distinto, 

debido a la naturaleza de este material. Como se ha mencionado anteriormente, el g-

C3N4 es un material polimérico con estructura cristalina; al ser un material polimérico 

se involucran orbitales moleculares, de los cual existe una mayor probabilidad de 

observar el fenómeno de luminiscencia. En la Figura 30, se muestra el espectro 

obtenido al excitar el g-C3N4.  

La caracterización por fotoluminiscencia del g-C3N4, es ampliamente reportada 

para observar la disminución de recombinación de las cargas fotogeneradas [176,177]. 

Sin embargo, es posible obtener más información con los espectros de 

fotoluminiscencia. 

 

 

Figura 29. Espectro de fotoluminiscencia del KBiO3, excitado con 4.1 eV. 
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La caracterización por fotoluminiscencia del g-C3N4, es ampliamente reportada 

para observar la disminución de recombinación de las cargas fotogeneradas [176,177]. 

Los estados del band gap del g-C3N4 se compone de bandas sp3 C-N σ, sp2 C-N π y el par 

no compartido de electrones (LP, por las siglas en inglés), originando diferentes 

transiciones de electrones: π*−π, σ*−LP y π*−LP. Estas transiciones han sido estudiadas 

por fotoluminiscencia a diferentes temperaturas [178,179]. En el espectro obtenido, de 

este trabajo se observa una transición en ~2.7 eV (Ver Figura 30), que corresponde a 

una transición σ*−LP [179], esto indica que este tipo de transiciones, predomina en las 

propiedades ópticas del material.  
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Figura 30. Espectro de fotoluminiscencia de g-C3N4. 
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Los espectros de fotoluminiscencia de los compositos más representativos, se 

muestran en la Figura 31; en el gráfico se puede observar un desplazamiento de la 

señal de fotoluminiscencia hacia la derecha. Al observar detalladamente se aprecian 

dos transiciones, las cuales han sido ilustradas dentro del gráfico con líneas punteadas, 

una de las bandas corresponde (~2.7 eV), a la observada cuando el g-C3N4 está solo, la 

otra banda se observa en ~2.85 eV. Esta banda en ~2.85 eV puede ser atribuida a las 

transiciones tipo π*−π [179], esto indica que cuando el g-C3N4 está en mayor 

proporción en los compositos, las transiciones que predominan son de tipo π*−π, estas 

transiciones serán las responsables por las propiedades ópticas de los compositos 

(cuando el g-C3N4 está en mayor proporción). Aparentemente, con la presencia de 

KBiO3 en el composito las transiciones de electrones se modifican. Por otro lado, en los 

compositos donde el KBiO3 está en mayor proporción la intensidad disminuye 

considerablemente, por ejemplo, el composito 97KBO/3CN no exhibe mucha 

intensidad, observándose una señal parecida a la obtenida por el KBiO3 con 3.7 eV de 

excitación (Ver Figura 28). Esto nos revela que los compositos presentan diferentes 

propiedades ópticas, de acuerdo al material que predomina en el composito. 
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3.2 Pruebas fotocatalíticas  

Como se describió en el apartado 2.3, los materiales obtenidos fueron probados 

para tres aplicaciones de fotocatálisis; con la finalidad de probar la capacidad de los 

compositos frente a distinta naturaleza de reacción fotocatalítica. Es decir, se evalúa su 

capacidad de oxidación al probarlos para la degradación de un antibiótico; la capacidad 

de oxidación parcial-selectiva, frente a la oxidación de alcoholes a aldehídos; y la 

capacidad reductora al descomponer la molécula de agua en hidrógeno. 
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Eexcitación = 3.4 eV 

Figura 31. Espectros de fotoluminiscencia de los compositos excitados con 3.4 eV. 
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3.2.1 Pruebas de degradación de compuestos orgánicos  

La actividad fotocatalítica para la degradación de compuestos orgánicos, se 

evaluó en la oxidación del antibiótico ciprofloxacina. Este antibiótico, como se expuso 

en el capítulo 1, es usado a nivel mundial para tratar infecciones de garganta y 

gastrointestinales y se han encontrado restos de dicho fármaco en los cuerpos de agua 

(Ver Figura 1). Se puede decir que la molécula de la ciprofloxacina está compuesta por 

dos partes: un anillo de piperazina y uno de quinolona, en la Figura 32 se representa la 

molécula de ciprofloxacina. Para la degradación fotocatalítica de esta molécula se 

evaluaron primero los materiales KBiO3 y g-C3N4 por separado para observar la 

eficiencia de cada material y después cuando están en conjunto, es decir los 

compositos, y así poder observar la sinergia de los materiales. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En la Figura 33 se muestran las pruebas de degradación ciprofloxacina frente al 

KBiO3 y g-C3N4, así como la fotólisis de la ciprofloxacina. A simple vista, se puede 

Figura 32. Componentes de la molécula 
ciprofloxacina. 
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observar que el g-C3N4 presenta menor actividad fotocatalítica en comparación con el 

KBiO3.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se analizaron los espectros de absorbancia de las reacciones de oxidación para 

poder observar algún indicio para el mecanismo de degradación de la molécula de 

ciprofloxacina. Al examinar los espectros de la cinética de degradación de 

ciprofloxacina con ambos materiales (Figura 34a y 34b), se pueden observar ciertas 

diferencias en los espectros. Primeramente, se observa que la ciprofloxacina presenta 

un efecto hipsocrómico cuando se utiliza g-C3N4. Es decir, la banda de máxima 

absorbancia de la molécula a 272 nm se desplaza hasta 260 nm; adicional a esto se 

observa que el codo presente a 225 nm, presenta un aumento en la absorbancia 

(efecto hipercrómico). Con este espectro cabe aclarar, que para realizar la gráfica de la 
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Figura 33. Curvas de degradación de la ciprofloxacina, utilizado 
KBiO3 y g-C3N4 como fotocatalizadores. Adentro del gráfico se 
muestra la estructura de la molécula de la ciprofloxacina. 
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Figura 33 se tomó el valor de absorbancia de 260 nm y así calcular la concentración de 

la ciprofloxacina en el transcurso de la reacción fotocatalítica. Estrictamente hablando, 

se tendría que realizar una curva de calibración con la molécula intermedia formada en 

la reacción. Sin embargo, es difícil determinar la molécula que se forma en la reacción, 

por lo tanto, para calcular la cinética de la reacción, se tomó la longitud de onda que 

presentaba mayor absorción.  
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Figura 34. Espectros de absorción de la degradación de ciprofloxacina utilizando: a) g-C3N4, 
b) KBiO3 y c) espectro de absorción de la prueba de adsorción con g-C3N4. 
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Por otro lado, los espectros de la cinética de degradación con el KBiO3, presenta 

una disminución gradual en la longitud de onda de máxima absorbancia, sin 

desplazarse a otras longitudes de onda, lo cual puede ser indicio que el mecanismo de 

degradación de la ciprofloxacina, utilizando KBiO3. 

 

Al observar que el efecto hipercrómico solo ocurría al utilizar el fotocatalizador 

g-C3N4, se analizaron los espectros de la adsorción de la ciprofloxacina (Figura 34c), 

utilizando dicho material, con la finalidad de descartar que el efecto hipercrómico se 

origina con las simples interacciones de la molécula de ciprofloxacina con la superficie 

del material. Tal como se aprecia en la Figura 34c, la adsorción de la ciprofloxacina en 

la superficie del g-C3N4 no es un valor considerable y se puede concluir que el efecto 

hipercrómico, es decir formación de una molécula intermediaria en el mecanismo de 

degradación de la ciprofloxacina, ocurre cuando la lámpara es encendida.  

 

Dicho lo anterior se debe recordar también que el g-C3N4, aun presenta grupos 

amínicos remanentes de la incompleta policondensación de la melamina (Ver Figura 

22). Con esto, se puede proponer que la formación del intermediario de la degradación 

ocurre al encender la lámpara, por lo que se generan electrones en el g-C3N4, estas 

cargas fotogeneradas repercuten en los grupos amínicos presentes en el material. Y 

como la molécula de ciprofloxacina, presenta un heteroátomo (flúor) y puede salir 

fácilmente de la molécula. Al salir de la molécula, está presentará un desequilibrio de 

cargas, donde los grupos aminos pueden acoplarse (Ver Figura 35). Al formar esta 
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molécula, presenta mayor estabilidad y por lo tanto el g-C3N4, presenta porcentajes 

menores de degradación. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En la Figura 35, se ilustra el mecanismo que se propuso y se redactó en el 

párrafo anterior. Se propone la adición de grupos amino a la molécula de 

ciprofloxacina, con base a la banda que se observa a los 225 nm (Ver Figura 34a), esta 

banda nos indica que la molécula presenta una transformación. Si bien, los grupos 

amino son grupos auxocromos, se debe recordar que se une a una conjugación de dos 

anillos bencénicos que a su vez tienen conjugación de grupos carboxilo y el grupo 

amino puede actuar como activante de la molécula. En cadenas de hidrocarburos que 

tienen grupos aminos, por lo general se observan transiciones tipo n→π*; y presentan 

valor de absorbancia entre los 200-240 nm. Un trabajo realizado por Murugan et al. 

a) b) 

c) 

Figura 35. Mecanismo de la formación de molécula intermediaria del mecanismo de 
degradación. a) Adsorción de la molécula de la ciprofloxacina en la superficie del g-C3N4, el 
cual presenta algunos grupos amínicos. b) Encendido de la lámpara y generación de cargas 
fotogeneradas (electrones y huecos), que favorecen el desprendimiento de los grupos 
amino, los cuales se acoplan a lo molécula de ciprofloxacina. c) Molécula intermediaria 
propuesta. 
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[180], reportan la reducción de nitrobenceno a anilina, en los espectros de absorción 

que obtienen de esta reacción (Figura 36), se observa la transición del nitrobenceno 

que presenta una longitud de máxima absorbancia a 273 nm a la anilina que presenta 

una absorbancia en 230 nm. Esto puede respaldar la transición de la molécula de 

ciprofloxacina a lo molécula intermediaria que se propone con un grupo amino. Así 

mismo, en el espectro obtenido en este trabajo, se observa la disminución de la banda 

de 272 nm, y la banda a 225 nm va en aumento hasta el minuto 210 y a partir del 

minuto 240 disminuye (Ver Figura 30a). Esto indica que en la molécula de 

ciprofloxacina, se va sustituyendo el heteroátomo por el grupo amino; cuando se 

alcanza la sustitución por completo ahora, comienza el mecanismo de degradación de 

la ciprofloxacina. Estas interacciones de la molécula de la ciprofloxacina con el g-C3N4 

son inherentes a este material debido a los restos orgánicos (grupos amino) que 

quedan debido a la incompleta policondensación, esto se corroboró al probar el g-C3N4 

obtenido con el precursor de tiurea y se observó el mecanismo similar al degradar la 

ciprofloxacina (Ver Anexo 5). 
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Las cinéticas de los compositos se dividieron en dos gráficos para observar 

adecuadamente el comportamiento de los mismos. En la Figura 37, se muestran los 

resultados de las muestras de todos los compositos. 

 

En la Figura 37a, se muestran los resultados de la degradación de la 

ciprofloxacina usando los compositos, donde el g-C3N4 se encuentra en mayor 

proporción que el KBiO3. Y en la Figura 37b, se muestran los resultados usando los 

compositos, donde el KBiO3 es el material que predomina en la muestra. 
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Figura 36. Espectro UV-Vis de la reducción de nitrobenceno a 
anilina. Obtenido de: Efficient Amphiphilic Poly(propyleneimine) Dendrimer 

Stabilized Gold Nanoparticle Catalysts for Aqueous Phase Reduction of Nitrobenzene 
[180]. 
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Para tener una visualización clara de los resultados usando los compositos, los 

porcentajes de degradación se vaciaron a un gráfico que se muestra en la Figura 38.  

De manera general, se puede observar cierta tendencia de los compositos. Por 

ejemplo, los compositos donde el g-C3N4 está en mayor proporción presentan 

porcentajes de degradación similares al g-C3N4 por sí solo, aproximadamente 30%; 

hasta llegar al composito 40KBO/60CN, donde la muestra presenta mayor porcentaje 

de degradación en comparación con las muestras de compositos anteriores, pero este 

porcentaje de degradación no es considerablemente mayor que el obtenido por el 

KBiO3. Cuando el KBiO3 está en mayor proporción en los compositos (compositos 

50KBO/50CN, 60KBO/40CN, 70KBO/30CN y 80KBO/20CN) se ve un decremento en la 

degradación de la ciprofloxacina, obteniendo porcentajes de degradación menores a 

los obtenido al utilizar solamente g-C3N4. Los compositos de los cuales su composición 
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Figura 37. Pruebas de degradación de ciprofloxacina utilizando los compositos obtenidos por 
microondas. 
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es prácticamente KBiO3 (90KBO/10CN, 95KBO/5CN, 97KBO/3CN y 99KBO/1CN), se 

observa un incremento en la degradación de la ciprofloxacina, siendo la muestra 

97KBO/3CN con mayor porcentaje de degradación alcanzando un valor de casi 60%, en 

comparación con el KBiO3 que presenta un 46% de degradación. 

 

Las muestras 50KBO/50CN, 60KBO/40CN, 70KBO/30CN y 80KBO/20CN, resultan 

de peculiar interés ya que el porcentaje de degradación disminuye considerablemente 

obteniendo valores de hasta 16 % de degradación, contrario a lo que se podría asumir: 

que los compositos con mayor concentración de KBiO3 presentarían resultados 

similares a los obtenidos del KBiO3 por sí sólo (esta tendencia se observa con los 

compositos donde el g-C3N4, está en mayor proporción). 
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Figura 38. Porcentajes de degradación obtenidos por todas las muestras de los 
compositos. 
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Para comprender la disminución del porcentaje de degradación en esas 

muestras, se analizaron los espectros obtenidos de la degradación. En la Figura 39 se 

muestran los espectros de una muestra donde el g-C3N4 está en mayor proporción 

(Figura 39a) y una muestra donde el KBiO3 es el material predominante (Figura 39b) y 

adicionalmente, el espectro de la muestra con la que se obtuvo mayor porcentaje de 

degradación de la ciprofloxacina (Figura 39c). 

 

En el espectro del composito 20KBO/80CN (Figura 39a), se observa el mismo 

comportamiento que el g-C3N4, la banda de máxima absorbancia se desplaza hacia la 

izquierda y se observa un efecto hipercrómico en 225 nm (comparar con Figura 34a) y 

el porcentaje de degradación de la ciprofloxacina es similar al obtenido solo con el g-

C3N4, por lo que se puede concluir que el KBiO3 no influye en el comportamiento del 

composito, cuando se encuentra en relaciones bajas dentro del composito. 
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Por otro lado, cuando el KBiO3 está en mayor proporción que el g-C3N4, el 

composito presenta un comportamiento diferente para la degradación de la 

ciprofloxacina, en efecto se observa la formación de la banda a 225 nm, pero también 

se observa que la banda de máxima absorbancia, además de presentar el 

desplazamiento hacia la izquierda, también presenta un incremento en la absorbancia 

(efecto hipercrómico). Esto indica que la molécula presenta otro cambio adicional al 

propuesto en párrafos anteriores (ver Figura 35). Al observar un efecto hipercrómico 

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

200 250 300 350 400

A
b

so
rb

an
ci

a 
(u

.a
.)

 

Longitud de onda (nm) 

St
30
60
90
120
150
180
210
240

a) 

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

200 250 300 350 400

A
b

so
rb

an
ci

a 
(u

.a
.)

 

Longitud de onda (nm) 

St
30
60
90
120
150
180
210
240

b) 

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

200 250 300 350 400

A
b

so
rb

an
ci

a 
(u

.a
.)

 

Longitud de onda (nm) 

St
30
60
90
120
150
180
210
240

c) 

Figura 39. Espectros de degradación de la ciprofloxacina utilizando: a) composito 20KBO/80CN, 
b) composito 80KBO/20CN y c) composito 97KBO/3CN 
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en la banda de absorción máxima (265 nm), puede ser indicativo de la adición de un 

grupo cromóforo, por ello se propone el mecanismo que se ilustra en la Figura 40. En 

este mecanismo, se basa en lo propuesto en los párrafos anteriores e ilustrado en la 

Figura 35, donde el heteroátomo de flúor es sustituido por un grupo amino, posterior a 

esto se intuye que el grupo aldehído de la ciprofloxacina es atacado por una base Lewis 

(H2O), para transformar el grupo carbonilo. Esta molécula que se propone presenta dos 

grupos –OH, que son cromóforos y por lo tanto pueden ser los responsables de 

observar el efecto hipercrómico en la banda de máxima absorbancia. Este mecanismo 

se propuso de acuerdo al movimiento de bandas y conociendo el medio de reacción, 

pero se debe tomar cum grano salis. 

 

Hasta este punto sabemos que los compositos, donde el KBiO3 está en mayor 

proporción que el g-C3N4 presentan el mecanismo ilustrado en la Figura 40, pero aún se 

desconoce cómo el KBiO3 en los compositos favorece este mecanismo, esto se 

abordará en secciones posteriores. 
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3.2.2 Pruebas de producción de hidrógeno 

Se evaluó la actividad fotocatalítica de los materiales en la producción de 

hidrógeno, para ello se procedió como se describe en la sección 2.3.2. Se realizaron las 

pruebas de cada una de las muestras de los materiales por 3h tomando muestra cada 

30 min. En la Figura 41 se muestran las cinéticas obtenidas de todas las muestras de los 

compositos. 

 

 

 

Figura 40. Mecanismo propuesto de la formación de la molécula 
intermediaria, al utilizar los compositos 50KBO/50CN, 
60KBO/40CN, 70KBO/30CN y 80KBO/20CN. 
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De los materiales de partida (KBiO3 y g-C3N4), se puede observar que el KBiO3, 

presenta un “máximo de producción de hidrógeno” a los 120 min y posterior a ello, la 

producción de hidrógeno se mantiene constante. En cambio, el g-C3N4 presenta una 

producción de hidrógeno “lineal”, es decir cada 30 min, se observa un aumento en los 

valores de μmoles de H2, esto se aprecia mejor en la gráfica de la Figura 41b, ya que 

presenta una escala menor. Esto resultados, presentan coherencia, ya que se ha 

reportado el uso de g-C3N4 para la producción de hidrógeno, en cambio el KBiO3 solo se 

ha reportado para la oxidación de moléculas orgánicas, esto debido al potencial de las 

respectivas bandas de los semiconductores (ver Figura 42). 
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Figura 41. Evolución de hidrógeno por 3h de reacción, utilizando los compositos de KBiO3 y g-C3N4 
y dichos materiales por separado. 
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Para observar a detalle y comparar la producción de hidrógeno al cabo de las 3 

h de reacción, los resultados se vaciaron al gráfico que se presenta en la Figura 43. Tal 

como se observa, los compositos presentan cierta tendencia; los que tienen mayor 

proporción de g-C3N4 son los que presentan mayor producción de hidrógeno. En 

cambio, cuando la concentración de KBiO3 dentro del compositos es mayor la 

producción es menor. Sin embargo, la producción de hidrógeno es mayor que el g-C3N4, 

por sí solo, a excepción de los compositos que en su composición es prácticamente 

KBiO3 (90KBO/10CN, 95KBO/5CN, 97KBO/3CN, 99KBO/1CN). 

 

 

 

 

 

Figura 42. Posición de las bandas de conducción y valencia de los semiconductores.  
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Los compositos con mayor producción de hidrógeno son 20KBO/80CN, 

30KBO/70CN, 40KBO/60CN, obteniendo valores de 600 μmoles H₂ o superiores a este 

valor. Pero, después la producción de hidrógeno disminuye drásticamente. Este tipo de 

comportamiento, donde los compositos alcanzan el nivel máximo de producción de 

hidrógeno con cierta relación de los materiales y al aumentar la relación de uno de los 

materiales, la producción de hidrógeno disminuye drásticamente, ha sido reportada 

con diversos sistemas de materiales [181-183]. Sin embargo, no se ha profundizado en 

el análisis de este fenómeno con los compositos, puesto que la mayoría de los reportes 

atribuyen un buen acoplamiento de los materiales, por la posición de las bandas 

electrónicas. No obstante, es necesario estudios teóricos que den una pista sobre este 

comportamiento en los compositos, sabiendo que los compositos se conforman de 
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Figura 43. Producción de hidrógeno de los compositos al terminar las 3 h de reacción. 
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interfases, es decir, regiones donde los materiales empleados están química y/o 

físicamente combinados. Por ende, estas interfases pueden actuar como zonas de 

difusión de cargas electroestáticas o cargas fotogeneradas. 

 

 

3.2.3 Síntesis de compuestos de valor agregado 

Para probar la actividad fotocatalítica de los materiales para la síntesis de 

compuestos de valor agregado, se utilizó el alcohol anisilo, el cual al ser parcialmente 

oxidado pasará a anisaldehído. 

 

En la Figura 44 se muestran las cinéticas de los materiales g-C3N4 y KBiO3, en las 

gráficas se representa la concentración del alcohol anisilo y la concentración del 

anisaldehído. Se monitorean ambas concentraciones para conocer la disminución en la 

concentración del alcohol, mientras se espera un incremento de la concentración del 

aldehído. 

 

La actividad fotocatalítica del g-C3N4 para la conversión del alcohol anisilo a 

anisaldehído se muestra en Figura 44a., donde se aprecia que exhibe un buen 

comportamiento en la oxidación parcial del alcohol; en cambio la actividad del KBiO3 no 

es buena, se puede observar que el comportamiento es similar a una adsorción-

desorción de la molécula en la superficie del material y la producción de anisaldehído 

es casi nula (Ver Figura 44b). 
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Para probar la actividad fotocatalítica de los compositos para la oxidación 

parcial de alcoholes se seleccionaron las siguientes muestras: 20KBO/80CN, 

50KBO/50CN y 80KBO/20CN, ya que estas relaciones son las más representativas. Las 

correspondientes cinéticas de estos compositos se muestran en la Figura 45. 
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Figura 44. Conversión del alcohol anisilo a anisaldehío utilizando: a) g-C3N4 y b) KBiO3. 
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En el composito 20KBO/80CN muestra una buena conversión del alcohol hasta 

llegar a 150 minutos de la reacción, hasta este punto la conversión del alcohol, se 

puede deducir que es más del 50% y se mantiene constante, esto mismo se observa 

con la producción del anisaldehído. Sin embargo, a los 210 minutos nuevamente bajó la 

concentración del alcohol, pero no se observa mayor producción del anisaldehído, sino 

que baja la concentración (Ver Figura 45a) al observar detenidamente los 
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Figura 45. Conversión del alcohol anisilo a anisaldehído utilizando: a) 20KBO/80CN, b) 

50KBO/50CN y c) 80KBO/20CN. 
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cromatogramas de estos puntos, se aprecia un incremento de un pico correspondiente 

al ácido anisíco, indicando que una parte del anisaldehído producido pasa a ácido 

anisíco, es decir la reacción de oxidación del alcohol continua hasta la obtención del 

correspondiente ácido carboxílico, esto se ilustra en la Figura 46. 

 

 

 

 

 

El composito 50KBO/50CN, presenta una conversión del alcohol de manera 

gradual al igual que la producción de anisaldehído (Ver Figura 45b), pero no exhibe la 

misma actividad fotocatalítica que el g-C3N4 por sí solo (Ver Figura 44a). El composito 

80KBO/20CN, exhibe un comportamiento similar al KBiO3 solo, como si existiera un tipo 

de adsorción-desorción del alcohol en la superficie del material, pero con algún 

porcentaje de conversión a anisaldehído (Ver Figura 45c). 

En estas pruebas de oxidación parcial del alcohol, se espera que el material 

transforme el alcohol en su respectivo aldehído, es decir que sea selectivo a oxidar esta 

parte de la molécula. Por lo tanto, se calculó la conversión del alcohol y cuanto de ese 

alcohol se convierte a aldehído. En la Figura 47 se representa gráficamente el 

porcentaje de conversión del alcohol y el porcentaje de selectividad para cada material. 

En la gráfica se observa que el material más activo para este tipo de reacción es el g-

C3N4, en cambio el KBiO3 es el que presenta menor actividad. El composito 

Figura 46. Oxidación del alcohol anisilo a anisaldehído y ácido anísico. 
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20KBO/80CN, como se mencionó anteriormente, presenta una buena conversión de 

alcohol, pero la selectividad es menor debido a la formación del ácido anísico e 

inclusive de otras moléculas que no pudieron ser reveladas a la longitud de onda en el 

que se llevó el análisis. Por otro lado, se observó una mayor selectividad para obtener 

anisaldehído, con el composito 80KBO/20CN, pero con menor porcentaje de 

conversión; por lo que el g-C3N4 por si solo es un buen candidato para la conversión del 

anisaldehído. 

 

 

 

 

3.3 Modificaciones de los materiales g-C3N4 y KBiO3 

Se modificaron algunas propiedades fisicoquímicas de los materiales KBiO3 y g-

C3N4; esto con la intención de observar algún cambio en la actividad fotocatalítica de 

los materiales al modificar sus propiedades y observar el efecto cuando se encuentran 

en los compositos. Dichas modificaciones se realizaron al someter el g-C3N4 a un 
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proceso de exfoliación asistido por microondas. En cambio, para el KBiO3 se obtuvo por 

rutas alternas como sonoquímica e hidrotermal. 

 

3.3.1 Exfoliación química del g-C3N4 

Con la finalidad de mejorar las propiedades fotocatalíticas del material g-C3N4, 

se realizó una exfoliación química asistida en microondas, utilizando distintos 

solventes. Esto con la intención de modificar la superficie del material, sin alterar su 

composición química. Como el g-C3N4, se obtiene de la policondensación de melanina, 

pueden quedar restos de material orgánico sin reaccionar, por lo que se optó por 

realizar una exfoliación química. 

La exfoliación se realizó colocando 1 g del material g-C3N4 con 50 mL del 

solvente seleccionado y se colocó en un reactor de teflón para darle un tratamiento de 

microondas, tal como se describe en el apartado 2.1.3. 

 

 

3.3.1.1 Caracterización de g-C3N4 exfoliado 

Para fines prácticos se utilizará la nomenclatura HNO3-C3N4, para indicar que es 

el g-C3N4 exfoliado con ácido nítrico, NaOH- C3N4 es el tratado con hidróxido de sodio y 

DMF- C3N4 es el exfoliado con N,N-Dimetilformamida. 
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3.3.1.1.1 Caracterización por Difracción de Rayos X 

Los difractogramas obtenidos se pueden observar en la Figura 48. En esta 

misma figura, también se hace un comparativo con el g-C3N4 sin exfoliar, donde se 

puede observar que las muestras exfoliadas presentan el pico característico del g-C3N4 

en 2θ= 13.1° y 27.6°. Solo en el caso de la muestra exfoliada con hidróxido de sodio, no 

presenta la línea de difracción en 2θ= 13.1°. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.1.1.2 Caracterización por FTIR 

Para obtener más información sobre la transformación del g-C3N4 al ser 

exfoliado con los distintos solventes, se realizó un análisis de FT-IR. Los espectros de IR, 

se representan en la Figura 49, en estos también se incluye la muestra del g-C3N4 para 

realizar las respetivas comparaciones. Entre las bandas características del g-C3N4, se 

Figura 48. Difractogramas de las muestras exfoliadas con distintas 
soluciones mediante microondas. 
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puede mencionar la de 3147 cm-1 correspondiente a la vibración de N-H y 1625 cm-1 

para grupos –NH2, la banda 1538 cm-1 es característica de los enlaces C-N y la banda 

más representativa es de la triazina, la cual aparece en 803 cm-1. En términos 

generales, todas las muestras presentan estas bandas a excepción de la muestra de 

C3N4-NaOH, la cual presenta una disminución de la banda característica de los grupos 

amino (1625 cm-1). Al disminuir esta banda en la muestra C3N4-NaOH, se puede atribuir 

a que la materia orgánica remanente de la policondensación del g-C3N4, reaccionó con 

la solución de hidróxido de sodio. Adicionalmente, esta materia orgánica se encuentra 

entre los planos del g-C3N4; idealmente este material presentaría sus capas lineales, sin 

embargo, estos planos en realidad presentan cierta “ondulación”, es por eso que al 

reaccionar la materia orgánica se descompone gran parte de las capas interplanares y 

desaparece el pico en el difractograma, tal como se aprecia con la muestra C3N4-NaOH 

(Ver Figura 48). Este fenómeno de la disminución de la línea de difracción 

correspondiente al plano (100) del g-C3N4 ha sido observado también en la síntesis de 

nanoláminas de este material, atribuyendo esta disminución a la reducción del tamaño 

del plano de las capas [184]. 
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3.3.1.1.3 Análisis por Microscopía Electrónica de Barrido (MEB) 

La morfología de las muestras exfoliadas se puede apreciar en la Figura 50, se 

incluye nuevamente la micrografía del g-C3N4, para fines comparativos. Como se había 

discutido previamente en la sección 3.1.3, el g-C3N4 presenta una morfología de 

láminas apiladas con algunas partículas irregulares (Figura 50a). Al realizar la 

exfoliación, se pueden distinguir distintas variaciones en la morfología. La exfoliación 

con hidróxido de sodio, resultó en una morfología de láminas más delgadas y se aprecia 

una superficie más expuesta, aún y que las láminas se siguen observando apiladas (Ver 

Figura 50b). La Figura 50c corresponde a la micrografía de la muestra exfoliada con 

ácido nítrico, en la cual se aprecia que la morfología es más representativa de la forma 

de hojuelas apiladas, en cambio la muestra exfoliada con DMF (Figura 50d) son 

partículas irregulares y no homogéneas, pero más pequeñas que la muestra de g-C3N4. 

 

Figura 49. Espectros de FT-IR de las muestras exfoliadas de g-C3N4 con los distintos solventes. 
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3.3.1.1.4 Caracterización de las propiedades ópticas. Espectroscopía de reflectancia 

difusa (DRS) y fotoluminiscencia (PL) 

Se obtuvieron los espectros de absorción de los polvos exfoliados, para observar 

alguna diferencia en los patrones de absorción. Dichos espectros se muestran en la 

Figura 51. De estos espectros, se pude observar que el polvo exfoliado con NaOH, 

presenta un ligero desplazamiento hacia longitudes de onda mayores. En cambio, el 

polvo exfoliado con HNO3 presenta un desplazamiento a longitudes de onda menores. 

 

Figura 50. Micrografías de: a) g-C3N4, b) C3N4-NaOH, c) C3N4-HNO3 y d) C3N4-DMF. 
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Para determinar si los desplazamientos observados en los espectros, afectan 

considerablemente el band gap, se realizó el procedimiento descrito en la sección 2.2.4. 

En la Tabla 8, se reportan los valores obtenidos del Eg. Como se puede observar, los 

valores de Eg son similares, por lo que no hubo un cambio significativo en los valores de 

Eg, para los polvos exfoliados. 
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Figura 51. Espectros de absorción de los polvos exfoliados, por espectroscopía de reflectancia difusa. 
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En el apartado 3.1.6, se discutió sobre las transiciones electrónicas, que es 

posible observar en el espectro de fotoluminiscencia del g-C3N4. Dichas transiciones 

influyen en las propiedades ópticas del material y por lo tanto en el comportamiento 

del material al ser irradiado con luz. Para observar si los polvos de g-C3N4, al ser 

exfoliados se modifica alguna de las propiedades ópticas, dichas muestras fueron 

analizadas por espectroscopia de fotoluminiscencia. Los espectros obtenidos se 

presentan en la Figura 52.  

 

 

 

 

 

  

 

Material Eg (eV) 

g-C₃N₄ 2.8 

C₃N₄-HNO₃ 2.8 

C₃N₄-NaOH 2.7 

C₃N₄-DMF 2.8 

Tabla 8. Valores de Eg de los polvos exfoliados. 
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Energía (eV) 

g-C₃N₄ 
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Eexcitación = 3.4 eV 

Figura 52.Espectros de fotoluminiscencia de los polvos exfoliados con distintos solventes.  
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Como se discutió anteriormente, el g-C3N4 se compone de diferentes 

transiciones (ver apartado 3.1.6) debido a los enlaces que lo componen. La transición 

principal del g-C3N4, se observa en ≈2.7 eV, que corresponde a una transición σ*−LP. 

Las muestras exfoliadas con HNO3 y DMF, presentan dicha transición; y como se 

aprecia en la Figura 52, la intensidad es mayor. Esto nos indica que existe una mayor 

transición de electrones debido a los enlaces C-N. Este ligero aumento de la señal de 

fotoluminiscencia se puede atribuir, al cambio en el tamaño de partícula del g-C3N4. La 

exfoliación cambio el tamaño de partícula del g-C3N4 (Ver Figura 50), al tener un menor 

tamaño de partícula representa una mayor probabilidad de transición σ*−LP.  

 

Por otro lado, la muestra exfoliada con NaOH, presenta una disminución en la 

intensidad de la señal de fotoluminiscencia y un desplazamiento hacia la derecha, lo 

cual puede ser indicativo de que ocurren simultáneamente las transiciones σ*−LP y π*-

π. En este caso se puede atribuir la diferencia de transiciones, ya que, al exfoliar el 

nitruro de carbono con hidróxido de sodio, se ha modificado parte de la estructura 

principal del g-C₃N₄, estas ligeras modificaciones se pueden observar en la 

caracterización por difracción de rayos x (Figura 48) y FT-IR (Figura 49). 

 

 

3.3.1.2 Pruebas fotocatalíticas 

Las muestras exfoliadas fueron probadas para observar si existe un cambio en la 

actividad fotocatalítica después del tratamiento químico asistido por microondas. 
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3.3.1.2.1 Degradación de compuestos orgánicos 

En la Figura 53, se muestran las cinéticas de degradación de la ciprofloxacina 

utilizando las muestras exfoliadas. De manera general las muestras exfoliadas 

presentan un incremento para la degradación de la ciprofloxacina, de las cuales 

sobresale la muestra exfoliada con ácido nítrico obteniendo valores de degradación 

mayores que el KBiO3 (Ver sección 3.2.1) y la muestra con menor degradación, dentro 

de las muestras exfoliadas, es la exfoliada con hidróxido de sodio. Esto puede indicar 

que la superficie del material se modificó de tal manera que permitió una mejor 

interacción molécula-catalizador (muestra C3N4-HNO3) o perjudicó dichas interacciones 

como en el caso de la muestra C3N4-NaOH. 
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Figura 53. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina utilizando las muestras 
exfoliadas con (C₃N₄-NaOH), ácido nítrico (C₃N₄-HNO₃) y N,N-dimetilformamida 
(C₃N₄-DMF). 
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3.3.1.2.2 Pruebas de producción de hidrógeno 

La gráfica con las cinéticas de producción de hidrógeno, se muestra en la Figura 

54. Al igual que las pruebas de degradación las muestras exfoliadas presentan una 

mejor actividad fotocatalítica. Pero, en el caso particular de las pruebas de producción 

de hidrógeno, la muestra que presenta mayor actividad es la exfoliada con DMF, y las 

muestras exfoliadas con ácido nítrico e hidróxido de sodio tienen una actividad similar 

en la producción de hidrógeno, sin embargo, dicha producción de hidrógeno es tres 

veces mayor que la producción del nitruro de carbono sin exfoliar.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

0

100

200

300

400

500

600

700

800

900

0 30 60 90 120 150 180

µ
m

o
l H

₂/
g 

Tiempo (min) 

g-C₃N₄ 

C₃N₄-NaOH 

C₃N₄-DMF 

C₃N₄-HNO₃ 

Figura 54. Cinéticas de producción de hidrógeno utilizando las muestras exfoliadas con 
hidróxido de sodio (C₃N₄-NaOH), ácido nítrico (C₃N₄- HNO₃) y N,N-dimetilformamida (C₃N₄-
DMF). 
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Se puede conjeturar, sobre la actividad fotocatalítica en la producción de 

hidrógeno de la muestra exfoliada con DMF; al exfoliar el nitruro de carbono con DMF, 

este es un solvente orgánico, al tener esta naturaleza orgánica, pudieron quedar ciertas 

impurezas del mismo solvente al reaccionar con la superficie del g-C3N4. Se puede decir 

que el nitruro de carbono se funcionalizó con los grupos principales de DMF. Estas 

impurezas (o funcionalización) pueden estar actuando como agentes de sacrificio, por 

lo cual la producción de hidrógeno será mayor en comparación con las otras muestras 

exfoliadas. 

 

 

3.3.1.2.3 Síntesis de compuestos de valor agregado 

Las cinéticas de la oxidación parcial del alcohol anisilo con todos los materiales, 

se encuentran en la Figura 55. De manera general las muestras exfoliadas presentan 

menor actividad para la transformación del alcohol anisilo comparando con la muestra 

de g-C3N4, dentro de las muestras exfoliadas, la que mejor actividad presenta para este 

tipo de reacción es la exfoliada con hidróxido de sodio. 

 

Otro punto que se puede observar de las gráficas es las interacciones de la 

superficie del material con la molécula orgánica; es decir la adsorción y desorción de la 

molécula orgánica en la superficie del fotocatalizador. Las muestras C3N4-HNO3 y C3N4-

DMF presentan una adsorción, pero al encender la lámpara la molécula se desadsorbe, 

esto se aprecia en la gráfica en el minuto 0 al minuto 30. Pudiendo ser un indicador de 
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la baja actividad de estas muestras, ya que las muestras g-C3N4 y C3N4-NaOH no 

presentan este fenómeno. 

 

También cabe recordar que las interacciones de la superficie del material con la 

molécula son un factor importante para llevar a cabo el proceso fotocatalítico. 
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Figura 55. Cinéticas de conversión del alcohol anisilo y producción de anisaldehído con: a) g-C3N4, b) 
C3N4-HNO3, c) C3N4-NaOH y d) C3N4-DMF 
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Como se mencionó anteriormente la selectividad que se presenta en este tipo 

de reacciones son un parámetro importante. Por ello, en la Figura 56 se realiza una 

comparación del porcentaje de la conversión del alcohol y la selectividad para la 

producción del anisaldehído con cada una de las muestras. Efectivamente la muestra g-

C3N4, es la que presenta mayor conversión del alcohol, sin embargo, la muestra C3N4-

DMF presenta una mayor selectividad de hasta 70%, esto es un buen parámetro para 

este tipo de reacciones ya que garantiza que la mayor parte de alcohol que está 

reaccionando pasa en su mayoría a anisaldehído. 
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3.3.2 Síntesis de KBiO3 por hidrotermal y sonoquímica  

Se modificaron las propiedades del KBiO3, buscando mejorar su desempeño 

fotocatalítico, la manera de modificar este material fue obteniéndolo por dos métodos 

de síntesis diferentes. Los métodos de síntesis que se seleccionaron fueron hidrotermal 

y sonoquímica, ya que son métodos de química suave que favorecen la obtención del 

material a bajas temperaturas y modifican su morfología y disminuyen su tamaño de 

partícula; propiedades que pueden favorecer la actividad fotocatalítica del material. 

 

 

3.3.2.1 Caracterización de KBiO3 por hidrotermal y sonoquímica 

Al igual que la modificación que se realizó para el nitruro de carbono, mediante 

la exfoliación química utilizando diferentes solventes con el objetivo de modificar sus 

propiedades fisicoquímicas e incrementar las fotocatalíticas, también se buscó realizar 

algo semejante con el bismutato de potasio, para modificar sus propiedades buscando 

mejorar su actividad fotocatalítica. Por ello, se llevó a cabo la caracterización 

correspondiente de los polvos obtenidos mediante los métodos de síntesis hidrotermal 

y sonoquímica.  

 

 

3.3.2.1.1 Caracterización por difracción de rayos x 

En la Figura 57 se representan los difractogramas obtenidos de los polvos de 

KBiO3 obtenidos por los diferentes métodos de síntesis. Todos los picos pueden ser 
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indexados a los del patrón de KBiO3 JCPDS 00-047-0879, indicando que cristaliza en una 

estructura cúbica, sin la presencia de otra fase o impurezas. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.2.1.2 Análisis por microscopia electrónica de barrido (MEB) 

Los análisis de MEB muestran que los polvos de KBiO3 obtenidos por 

sonoquímica, presentan una morfología tipo esferas, con mayor uniformidad y un 

diámetro de 200 a 600 nm (Ver Figura 58b), con este método de síntesis se logró una 

mayor uniformidad y una disminución del tamaño de partícula del material. En cambio, 

la muestra obtenida por el método de hidrotermal exhibe una morfología tipo hojuelas, 

el cual puede ser atribuible a la presión generada dentro del reactor de hidrotermal, tal 

como se aprecia en la Figura 58c. Tal como se esperaba, con los métodos de síntesis 

Figura 57. Difrocatogramas de KBiO3 sintetizado por el método de Brauer 
modificado (B.M.), sonoquímica (S) e hidrotermal (HT) 
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alternos fue posible modificar la morfología y el tamaño de partícula del KBiO3, ya que 

en comparación con el KBiO3 obtenido por Brauer modificado se obtiene partículas de 

mayor tamaño y no se observa una homogeneidad entre las partículas (Ver Figura 58a) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.2.1.3 Caracterización de las propiedades ópticas. Espectroscopía de reflectancia 

difusa (DRS) y fotoluminiscencia (PL) 

Las propiedades ópticas de los materiales se determinaron para determinar 

algún cambio al obtener el material por los métodos de síntesis propuestos. En la 

Figura 59, se presentan los espectros de absorción de los polvos obtenidos. Tal como se 

Figura 58. Micrografías de los polvos de KBiO3 obtenidos por a) Brauer modificado, b) 
sonoquímica, c) Hidrotermal 
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aprecia en la figura, existe una ligera variación en los espectros de absorción, los cuales 

están correlacionados con las diferentes tonalidades que se obtuvieron con los otros 

métodos de síntesis. A grandes rasgos, los polvos obtenidos por Brauer modificado 

presentan una tonalidad rojiza, los polvos obtenidos por sonoquímica un color naranja 

y, los polvos por hidrotermal una coloración café. Dichas tonalidades están 

relacionadas con los espectros obtenidos. 

 

 

 

 

 

 

En la  

 

Tabla 9 se presentan los valores obtenidos de Eg, obtenidos de acuerdo al 

procedimiento descrito en el apartado 2.2.4. Como se puede observar no existe un 

cambio significativo en los valores Eg, los cuales indican que el material puede activarse 

dentro del espectro visible.  
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Figura 59. Espectros de absorción del bismutato de potasio obtenido por Brauer modificado (B.M.), 
sonoquímica (S) e hidrotermal (HT). 
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Para la caracterización de los nuevos polvos obtenidos de KBiO3, por 

espectroscopía de fotoluminiscencia, se utilizó una energía de excitación de 4.1 eV. 

Dicha energía, es la necesaria para observar una señal en el KBiO3, tal como se discutió 

en el apartado 3.1.6. Sin embargo, en los polvos obtenidos por los métodos de 

hidrotermal y sonoquímica, no se observa señal alguna (Ver Figura 60). Como se 

discutió previamente, el KBiO3, presenta un band-gap indirecto, por lo que observar las 

transiciones de electrones que pueden presentar el fenómeno de luminiscencia, es algo 

complicado. Sin embargo, en la muestra obtenida por Brauer modificado se aprecia una 

ligera transición (recordando que los slits del equipo estuvieron al máximo). Esto se 

puede atribuir a los posibles defectos de red que se pudieran obtener al obtener el 

material por los métodos alternos y por ello se observa un ligero cambio en la 

tonalidad de los polvos, repercutiendo en los espectros de absorción (Ver Figura 59). 

Esto resulta interesante, y tal como se propuso previamente, es necesario una 

caracterización de fotoluminiscencia a diferentes temperaturas, para obtener más 

información acerca de las propiedades ópticas del bismutato de potasio.  

 

Muestra Eg (eV) 

B.M. KBiO3 2.2 

S. KBiO3 2.3 

HT. KBiO3 2.3 

Tabla 9. Valores de Eg, obtenidos para el KBiO3 con diferentes métodos de síntesis. 
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3.3.2.2 Pruebas Fotocatalíticas 

Al cambiar las propiedades morfológicas se evaluaron las propiedades fotocatalíticas 

para correlacionar el cambio en la morfología con las propiedades fotocatalíticas. 

 

 

3.3.2.2.1 Degradación de compuestos orgánicos  

Para conocer las propiedades fotocatalíticas de degradación del KBiO3 al ser 

preparado por otros métodos de síntesis, se utilizó nuevamente ciprofloxacina como 

modelo de molécula contaminante. En la Figura 61, se muestran las cinéticas obtenidas 

de la degradación de la ciprofloxacina. De la gráfica se puede observar que la 

ciprofloxacina se degradó un 67% con el KBiO3 obtenido por hidrotermal. Y el material 
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Figura 60. Espectros de fotoluminiscencia del KBiO3 obtenido por Brauer 
modificado (B.M. KBiO3), hidrotermal (HT-KBiO3) y sonoquímica (S.-KBiO3). 

Eexcitación = 4.1 eV 
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con menor actividad fotocatalítica, fue el que se obtuvo por el método de Brauer 

modificado, observándose una influencia de la morfología para la degradación de la 

molécula de ciprofloxacina. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Adicional a la influencia de la morfología en la degradación de ciprofloxacina, 

se observó cierta tendencia de las interacciones de la molécula con la superficie del 

material, dichas interacciones, como se ha mencionado previamente se pueden estipular 

al determinar la adsorción-desorción de la molécula en la superficie del material. En la 

Figura 62, se realizó una representación gráfica de lo que se discute. Esto también se ha 
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Figura 61. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina por KBiO3 sintetizado 
por los diferentes métodos. 
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observado en las pruebas anteriores con el g-C3N4 exfoliado en las secciones 3.3.1.2.1 y 

3.3.1.2.3. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.2.2.2 Producción de hidrógeno 

Los polvos obtenidos de KBiO3 por los diferentes métodos de síntesis, también 

fueron probados para la producción de hidrógeno. En la sección 3.2.2, se mostraron los 

resultados de la producción de hidrógeno del KBiO3 obtenido por Brauer modificado, 

como se discutió previamente el KBiO3, no presenta buena actividad fotocatalítica de 

reducción, por sí solo. Esto mismo se ha observado con los polvos obtenidos por 

sonoquímica e hidrotermal. En la Figura 63, se representan las cinéticas de producción 

de hidrógeno utilizando los polvos de KBiO3. Los polvos obtenidos por sonoquímica e 
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Figura 62. Porcentaje de degradación y adsorción de la molécula ciprofloxacina 
con el material KBiO3 obtenido por Brauer modificado (B.M), sonoquímica (S) e 
hidrotermal (HT). 
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hidrotermal, presentan menor producción de hidrógeno. Para la producción de 

hidrógeno, no se observa una influencia de la morfología del material, como es el caso 

de la degradación de compuestos orgánicos. A pesar que ambas reacciones se llevan a 

cabo en la superficie del material, las reacciones de oxidación parecen estar 

condicionadas por la superficie del material.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.2.2.3 Síntesis de compuestos de valor agregado 

En la sección 3.2.3 se reportaron las pruebas para la oxidación parcial del 

alcohol anisilo, en donde se observó que la actividad del KBiO3 es casi nula. Esto puede 

atribuirse por la baja área superficial de este material y por ende no pueden llevarse a 

cabo las interacciones necesarias para ser selectivo a esta molécula. Por tal motivo, se 
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Figura 63. Producción de hidrógeno de los polvos de KBiO3, obtenidos por 
Brauer modificado (B.M.), sonoquímica (S) e hidrotermal (HT). 
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seleccionó la molécula de alcohol isopropílico, una molécula más pequeña, para 

efectuar las pruebas de síntesis de compuestos de valor agregado con el KBiO3. El 

alcohol isopropílico se transformará en acetona, esto se ilustra en la Figura 64 

 

 

 

 

 

 

 

 

En la Figura 65 se muestra el cambio en la concentración del alcohol isopropílico 

durante 4 h y la transformación a acetona. La muestra con mayor actividad 

fotocatalítica fue la obtenida por el método de hidrotermal seguida de la muestra de 

Brauer modificado y por último la muestra por sonoquímica.  

 

 

 

 

 

 

 

Figura 64. Conversión de un alcohol secundario (alcohol ispropílico) a una cetona 
(acetona). 
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Los resultados obtenidos de estas pruebas, no sigue el mismo patrón que la 

degradación de la ciprofloxacina, donde las dos muestras con mejor actividad fueron 

las obtenidas por sonoquímica e hidrotermal. En este caso se puede observar también 

una influencia de la morfología en la actividad fotocatalítica, ya que las muestras 

obtenidas por hidrotermal y el método de Brauer modificado presentan mayor tamaño 

de partícula. Igualmente, al observar la gráfica de la Figura 66, donde se representa el 
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Figura 65. Cinéticas de conversión del alcohol isopropílico y producción de acetona con: a) KBiO3 
obtenido por Brauer modificado, b) KBiO3 obtenido por sonoquímica y c) KBiO3 obtenido por 
hidrotermal 
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porcentaje de conversión de alcohol y selectividad a la acetona, la muestra hidrotermal 

también es la que presenta mayor selectividad. De esta gráfica, además se puede 

concluir que al existir una cantidad considerable de conversión del alcohol isopropílico 

(todas las muestras presentan un porcentaje de conversión mayor a 40), pero no existe 

selectividad a la acetona, a excepción de la muestra por hidrotermal, con lo cual se 

puede concluir que está ocurriendo una completa oxidación de la molécula del alcohol, 

es decir puede convertirse a CO2 y H2O al utilizar las muestras de Brauer modificado y 

sonoquímica.  
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Figura 66. Porcentaje de conversión del alcohol isopropílico y selectividad a acetona 
con KBiO3 obtenido por Brauer modificado, sonoquímica e hidrotermal. 
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3.3.3 Compositos con g-C3N4 exfoliado y KBiO3 obtenido pos métodos alternos de 

síntesis. 

Para determinar si la exfoliación química del g-C3N4 y la obtención del KBiO3 por 

distintos métodos de síntesis afecta la actividad fotocatalítica de los compositos. 

Dichos compositos, se obtuvieron de acuerdo al procedimiento descrito en la sección 

2.1.4 y se probaron para las distintas pruebas fotocatalíticas. Para fines prácticos se 

obtuvieron solo los compositos: 20KBO/80CN, 40KBO/60CN y 80KBO/20CN. 

 

 

3.3.3.1 Degradación de compuestos orgánicos 

Los compositos con los materiales modificados se probaron nuevamente para la 

degradación de la ciprofloxacina. Primeramente, se probó la combinación del g-C3N4 sin 

exfoliar con el KBiO3 obtenido por hidrotermal, ya que el KBiO3, obtenido por 

hidrotermal presentaba mayor actividad fotocatalítica que los polvos obtenidos por 

Brauer modificado y sonoquímica (Ver sección 3.3.2.2.1). Posteriormente se evaluaron 

los compositos de KBiO3 por Brauer modificado con el g-C3N4 exfoliado con HNO3, ya 

que esta muestra fue la que mejor resultados obtuvo al degradar la ciprofloxacina (Ver 

sección 3.3.1.2.1). Finalmente se probaron los compositos obtenidos con el C3N4 

exfoliado con HNO3 y el KBiO3. Los resultados de la degradación de ciprofloxacina 

utilizando dichos compositos, se muestran en la Figura 67. 
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Figura 67. Cinéticas de degradación de ciprofloxacina con: a) compositos de KBiO3, obtenido por 
Brauer modificado y g-C3N4; b) compositos de KBiO3 obtenido por hidrotermal y g-C3N4; c) compositos 
de KBiO3Obtenido por Brauer modificado y g-C3N4 exfoliado con HNO3; c) compositos de KBiO3 
obtenido por hidrotermal y g-C3N4 exfoliado con HNO3. 
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3.4 Discusiones generales parte A 

A grandes rasgos se observa que, los materiales presentan buena sinergia para la 

producción de hidrógeno, ya que los compositos presentan mayor producción de 

hidrógeno que los materiales individuales, a excepción de los compositos que en su 

totalidad es KBiO3 (90KBO/10CN, 95KBO/5CN, 97KBO/3CN y 99KBO/1CN). Este 

favorecimiento de la producción de hidrógeno se puede atribuir principalmente a las 

transiciones electrónicas que ocurren dentro de los compositos. Es bien sabido, cuando 

se obtienen dos materiales unidos por fuerzas electroestáticas, la alineación del nivel 

de Fermi se acopla en un punto intermedio. Un semiconductor con band gap indirecto 

presenta una menor recombinación de cargas, al presentar menor recombinación se 

espera que los electrones fotogenerados alcancen la superficie del semiconductor. En 

este caso los compositos de KBiO3.y g-C3N4, se ven favorecidos por el carácter reductor 

del nitruro de carbono y el band-gap indirecto del bismutato de potasio, 

adicionalmente la lámpara que se utiliza en el sistema juega un papel importante, ya 

que al utilizar una radiación de mayor energía, se obtendrías saltos de electrones a 

estados energéticos que se tienen en los compositos.  
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PARTE B 

 

3.5 Óxido de Grafeno Reducido (OGR) 

En este apartado se muestran los resultados obtenidos del material óxido de 

grafeno reducido (OGR) y los compositos obtenidos de OGR y KBiO3. 

 

Tal como se describió en la sección 2.1.3 el óxido de grafeno que se usó en el 

presente trabajo es comercial. Sin embargo, el óxido de grafeno debe de tener un 

tratamiento para reducir algunos de los grupos carbonilos que presenta (Ver Figura 68). 

Al disminuir dichos grupos funcionales del material se potencializan las propiedades 

atribuidas al grafeno, tal como la conducción de electrones por toda la red 

bidimensional del material. 

 

 

 

 

Figura 68. a) Representación teórica de la estructura del grafeno y b) Estructura del óxido de grafeno, la 
cual presenta grupos carbonilos. 
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3.5.1 Caracterización del OGR 

El óxido de grafeno comercial, estaba en presentación de pasta, usando como 

solvente principal el etanol. Después de secar el etanol que contenía la pasta, el óxido 

de grafeno adquirió una textura plástica cómo se ve en la Figura 69a. Después de 

realizar el tratamiento con DMF bajo radiación de microondas, el óxido de grafeno 

adquirió una consistencia de polvo, tal como se observa en la Figura 69b, esto puede 

ser un indicador de que existe una modificación de las propiedades fisicoquímicas del 

OG, a partir de este momento denominaremos OGR al material obtenido después del 

tratamiento con DMF. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 69. a) 100 mg de OG comercial después de la evaporación del etanol. b)100 
mg de OG después del tratamiento con DMF bajo radiación de microondas (OGR) 
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En la Figura 70 se muestra la micrografía del óxido de grafeno comercial y 

después del tratamiento con DMF. Donde se aprecia que la morfología del material se 

modifica; esta morfología de una especie de “sabana” es común en el OGR (Figura 38b), 

en cambio el OG presenta una morfología de escamas. Al observar este tipo de 

morfología del material comercial se asume que también se está exfoliando las entre 

capas del OG.  

  

 

Para confirmar que el tratamiento con microondas utilizando de solvente DMF, 

ayuda a reducir los grupos carbonilo del grafeno, se realizó un análisis de FTIR. En la 

Figura 71 se muestran los espectros obtenidos de la muestra del OG y la muestra 

posterior al tratamiento. En el espectro del grafeno se observa una banda en 1735 cm-

1, esta banda es representativa de las vibraciones C-O adicionalmente se observa otra 

banda representativa del doble enlace carbono-carbono en 1622 cm-1. Después del 

tratamiento en el espectro de la muestra de OG se modifica, presentando solo la banda 

de 1622 cm-1. La disminución de la banda en 1735 cm-1, es un indicativo que los grupos 

Figura 70. Micrografías de a) OG comercial y b) OG después del tratamiento con DMF. 
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carbonilo (C-O) disminuyeron, dejando en mayor proporción los enlaces del tipo doble 

enlace carbono-carbono. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.5.2 Composito KBiO3/OGR 

Para la obtención de los compositos de KBiO3/OGR, se procedió de acuerdo a lo 

descrito en el apartado 2.1.4. En este caso, se obtuvieron las siguientes relaciones de 

los compositos: 99%KBiO3/1%OGR, 95%KBiO3/5%OGR y 90%KBiO3/10%OGR. Cuando 

la relación de OGR aumentaba, los polvos presentaban una tonalidad más obscura 

como se aprecia en la Figura 72. 

 

Figura 71. Espectros de IR de la muestra de óxido de grafeno (OG) y de la muesta 
post-tramiento con DMF (OGR). 
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3.5.2.1 Caracterización composito KBiO3/OGR  

Como se había mostrado en los apartados 3.1.1 y 3.4.1, el KBiO3 presenta una 

morfología semi-cubos, en cambio el OGR presenta una morfología tipo de láminas 

ultra-delgadas. Cuando se obtienen los compositos con estos materiales, es algo difícil 

de ubicar el OGR, debido a su morfología. Sin embargo, en algunas zonas fue posible 

observar el OGR. En la Figura 73 se muestran las micrografías de cada uno de los 

compositos obtenidos. Se puede concluir que el OGR cubre al KBiO3 y en porcentajes 

mayores, se observa una buena adhesión en la superficie. Para corroborar que 

efectivamente, el OGR está en el composito, se realizó un análisis de EDS, con el cual se 

corrobora con la presencia del elemento carbono (Ver Figura 42) 

 

Figura 72. Tonalidades de los polvos obtenidos: a) KBiO3, b) 99%KBiO3/1%OGR, c) 95%KBiO3/5%OGR, d) 
90%KBiO3/10%OGR. 
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Para caracterizar las propiedades ópticas de los compositos, se obtuvieron los 

espectros de absorción de los compositos; como se esperaba, al aumentar la cantidad 

de OGR en la muestra, el material tendía a comportarse como un material obscuro 

(absorción completa de la luz), como se observa en la Figura 74. Este comportamiento 

frente a la luz, repercutió en el cálculo del band gap, dichos valores eran menores al 

band-gap del KBiO3 (1.8 ev). Los valores obtenidos de los compositos 99KBO/1OGR, 

95%KBiO3/5%OGR, 90%KBiO3/10%OGR fueron 1.7, 1.6 y 1.5, respectivamente. Sin 

embargo, hay que cuestionar estos valores de band-gap, debido a que en los gráficos 

de Tauc, no se mostraban curvas con una pendiente pronunciada, adicional a esto 

cuando se tiene un material obscuro, es difícil calcular el band-gap mediante métodos 

ópticos. 

Figura 73. Micrografía y análisis de EDS del composito a) 99%KBiO3/1%OGR, c) 95%KBiO3/5%OGR, d) 
90%KBiO3/10%OGR.  
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Adicionalmente se realizaron pruebas de fotoluminiscencia para observar el 

efecto de la adición del OGR en el KBiO3, en las propiedades ópticas. Primeramente, se 

analizó pos si solo el KBiO3, incidiendo energía alrededor de 2 eV, debido a que es una 

energía mayor que el valor de 1.8 eV, correspondiente al band gap, pero no fue posible 

observar emisiones con esta energía. Cuando el material fue incidido con una energía 

equivalente a 4 eV, el material presentaba una emisión en 3 eV, esta energía es mucho 

mayor que la energía del band-gap, pero nos habla sobre las transiciones que está 

sufriendo el material, ya que se debe recordar cómo se mencionó en el apartado 3.1.1, 

en la Figura 16b, el KBiO3 presenta un band gap indirecto, por lo tanto requerirá más 

energía por el cambio de momentum para realizar la transición de un electrón de la 

banda de valencia a la banda de conducción. Adicional a esto, se puede observar que el 

KBiO3 presenta diferentes ban-gaps, estos band-gaps pueden actuar como estados 

Figura 74. Espectros de absorbancia de los polvos obtenidos de KBiO3 y OGR, con 

diferentes relaciones de OGR. 
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intermedios de excitación del material, ya que no se realizaría un cambio de 

momentum; con esto se puede explicar porque el material presenta una emisión en 3 

eV. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Cuando se adiciona el OGR al KBiO3, presenta una tendencia a disminuir la 

emisión. Esto quiere decir que los electrones excitados del KBiO3, pasan a un estado 

intermedio en las bandas del OGR, es decir el OGR actúa como receptor de los 

electrones excitados. 

3.5.2.2 Propiedades fotocatalíticas del composito KBiO3/OGR 

En la Figura 76a, se muestran las cinéticas de degradación de la ciprofloxacina 

usando cada uno de los compositos obtenidos de KBiO3 y OGR. Al observar las 

Figura 75. Fotoluminiscencia de los polvos obtenidos, utilizando una energía de excitación 

de 4eV. 
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cinéticas, se puede decir que la actividad fotocatalítica disminuye cuando el OGR, está 

presente. Sin embargo, no presenta una formación de complejos como sucede con los 

compositos de KBiO3/OGR. Como se había discutido anteriormente, la afinidad de la 

molécula orgánica con la superficie del catalizador, juega un rol importante, en este 

particular caso se observa que al aumentar la cantidad de OGR, la adsorción de la 

ciprofloxacina aumenta (Figura 45b), pero no la actividad fotocatalítica. Esto nos puede 

llevar a la conclusión que, como se mencionó en el apartado anterior, el OGR está 

actuando como una trampa de electrones captando la mayor parte de los electrones 

excitados. Aunado a esto, se debe recordar que la ciprofloxacina presenta 

fluorescencia, y debido a ello, también puede estar aportando electrones al OGR, 

retardando así la reacción de degradación.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En cuanto a las propiedades fotocatalíticas para la producción de hidrógeno, se 

observa que la adición de OGR al KBiO3, favorece la producción de hidrógeno (Ver 

Figura 77a). Sin embargo, la activación del composito para la reacción fotocatalítica 

Figura 76. a) Cinética de degradación de la ciprofloxacina con los compositos 
obtenidos. b) Porcentajes de adsorción de la ciprofloxacina en los compositos. 
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ocurre a partir de los 30 min (Ver Figura 77b). Esto nos confirma lo plantado en los 

apartados anteriores; el OGR actúa como una trampa de electrones, pero cuando este 

se satura comienza la producción de hidrógeno.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a) b) 

Figura 77. a) Comparativa de la producción de hidrógeno con los materiales y los compositos 
KBiO₃/OGR. b) Cinéticas de producción de hidrógeno de los compositos KBIO3/OGR. 
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CAPÍTULO 4 

 

 

4. Conclusiones 

 

Es posible la obtención de los compositos de KBiO₃/C₃N₄, y KBiO3/OGR 

mediante microondas. 

 

La adición de materiales bidimensionales al KBiO3 cambia las propiedades 

fotocatalíticas de este material; el cual presenta propiedades de oxidación por sí solo, 

con la adición de g-C3N4 y OGR el KBiO3 presenta propiedades de reducción. 

 

La obtención de los compositos mediante microondas favorece las interacciones 

entre el KBiO₃ y C₃N₄, observándose una sinergia de los materiales en comparación de 

la actividad obtenida por separado de ambos materiales. Sin embargo, esta sinergia en 

algunas reacciones fotocatalíticas no es favorable. 

 

La reacción fotocatalítica con mayor actividad de los compositos de KBiO₃ y C₃N₄ 

fue en la producción de hidrógeno. Siendo la mejor relación de materiales para la 

producción de hidrógeno de: 20KBiO₃/80C₃N₄, 30KBiO₃/70C₃N₄, 40KBiO₃/60C₃N₄ 
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Las propiedades de morfología y tamaño de partícula tanto del g-C3N4 como 

del KBiO3 se modificaron al realizar una exfoliación química y al sintetizarlo por 

distintos métodos, respectivamente. En cambio, el área superficial no se modificó 

considerablemente. 

 

El cambio en la morfología de los materiales afecta directamente a la actividad 

fotocatalítica gracias a la formación de sitios activos por los diferentes métodos de 

síntesis. 
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6. Artículos a partir de este trabajo 
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