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Hay dos maneras de difundir la luz: 

Ser la lámpara que la emite o el 
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Resumen  

Alondra Fabiola Mar Ortiz    Fecha de graduación: Julio 2020 

Universidad Autónoma de Nuevo León  

Título del estudio: Empleo de xerogeles orgánicos de carbono en la remoción de 

clorfenamina mediante foto Fenton-like solar. 

Número de páginas: 133  Candidata para el grado de Maestra en 

Ciencias con Orientación en Procesos 

Sustentables 

Área de estudio: Tecnología e Ingeniería de Procesos Sustentables 

Propósito y método del estudio: El propósito de este estudio se basa en la 
implementación de un xerogel orgánico de carbono (XOC) dopado con un metal de 
transición para la degradación del antihistamínico clorfenamina. La síntesis de los 
XOC se realizó por el método sol-gel siguiendo su respectivo método de curado, 
donde se variaron las relaciones de la sal del metal. Posteriormente en un simulador 
solar se evaluaron los diversos materiales a diferentes condiciones y a través de 
pruebas fotocatalíticas directas y empleando H2O2 para propiciar un proceso foto 
Fenton-like heterogéneo (FFLH). 
 
Contribuciones y conclusiones: El material con la mayor caída de concentración 
fue el XOC dopado con hierro. La caracterización del material reveló la inserción de 
complejos de Fe(III) enlazado a grupos oxigenados del tipo carboxílicos que 
promueven la activación del material con radiación visible, lo que lo convierte en un 
material viable para la oxidación de contaminantes presentes en fase acuosa. El 
estudio cinético reveló que las constantes cinéticas de degradación fueron 9.34×10-

1 min-1, 1.78×10-1 min-1 y 51.7×10-1 min-1 para los procesos FFLH, fotocatalítico y 
fotolítico respectivamente. Los subproductos derivados de los diversos procesos 
posteriores a la degradación presentaron una baja toxicidad al ser comprobados 
mediante pruebas de citotoxicidad. Además, se obtuvo el mecanismo de activación 
del catalizador, demostrando que el proceso ocurre por la vía de la formación del 
radical •OH. Los resultados en su conjunto demuestran que el empleo de XOC 
dopados con Fe en procesos de FFLH es una vía factible para la degradación de la 
clorfenamina.
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CAPÍTULO I 

 

INTRODUCCIÓN 
 

El problema de la contaminación del agua ha ido en aumento, debido a las 

crecientes demandas de los diversos sectores de la sociedad. En proyecciones 

realizadas por la Organización Mundial de la Salud se estima que para 2025 un 25% 

de la población tendrá problemas para el uso de agua potable como recurso 

indispensable (1). Uno de los principales problemas es el desabasto de este vital 

líquido y otro, igual de importante es la presencia de contaminantes que afectan sus 

condiciones normales. 

 

Los efluentes acuosos se pueden encontrar contaminados debido a la 

presencia de agentes infecciosos, productos orgánicos tóxicos o metales pesados. 

En la última década, han llamado la atención los denominados contaminantes 

emergentes (CE), dentro de las cuales se encuentran los compuestos 

farmacéuticos. Estos son detectados en bajas concentraciones y sin conocimiento 

total de los posibles efectos que puedan tener en los seres vivos (2). 

 

Gracias a la constante actualización de instrumentos de cuantificación 

analítica se ha logrado la correcta detección de este tipo de contaminantes en 

diversas matrices de agua, así, la presencia de fármacos de uso común como la 

clorfenamina, diclofenaco, paracetamol, entre otros (3–5) ha sido confirmada. Por 

su parte, la clorfenamina (CF) es un antihistamínico de primera generación, utilizado 
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principalmente para tratar cuadros alérgicos y del resfriado común. Las 

concentraciones detectadas en aguas superficiales son de 3.34 y 9.53 ng L-1 (6–8). 

De acuerdo con diversas investigaciones se ha descubierto afectaciones en la biota 

marina por la presencia de diferentes CE en el agua (7), para el caso de la CF solo 

se han realizado pruebas en Dugesia japónica para medir su supervivencia 

encontrando afectaciones en el desarrollo de esta especie acuática (9). 

 

La introducción de este tipo de contaminantes en los efluentes acuosos tiene 

diversos orígenes tales como los desechos urbanos (10), las industrias 

farmacéuticas (4) y las agroindustriales (11), de las cuales muchas veces el agua 

residual es descargada de manera directa o llega a las plantas tratadoras de aguas 

residuales (PTAR) donde el problema es parcialmente resuelto, debido a que los 

métodos primarios y secundarios empleados no son lo suficientemente efectivos 

para todos los contaminantes presentes (12–14); es por eso que el uso de 

tratamientos terciarios para la eliminación completa de este tipo de contaminantes 

se ha tornado necesaria. 

 

Dentro de los diversos tratamientos terciarios para la remoción de 

contaminantes emergentes sobresalen los procesos de oxidación avanzada (PAO); 

donde el uso de agentes oxidantes tales como el peróxido de hidrógeno, ozono, 

cloro, entre otros promueven la degradación de los diversos contaminantes del agua 

a través de la generación de especies radicalarias tales como el hidroxilo (•HO), 

perhidroxilo (HO•2) y superóxido (O-2•), las cuales logran la disociación completa de 

las moléculas orgánicas en la mayoría de los casos. Una de las vías para producir 
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estos radicales oxidantes es a través de procesos fotocatalíticos, según reportan 

diversos autores (15–17), en donde el catalizador más empleado es el óxido de 

titanio (TiO2) en fase heterogénea, teniendo como principal desventaja que su 

activación ocurre en la región ultravioleta. 

 

De igual manera uno de los procesos químicos estudiados y que presentan 

altas tasas de remoción de compuestos orgánicos en el medio acuoso es el 

denominado proceso Fenton-like, el cual promueve la producción de radicales 

hidroxilo (•HO) generados de la reacción de peróxido de hidrógeno (H2O2) y sales 

de hierro (III) en un medio ácido (pH = 3). Sin embargo, esto conlleva a la adición 

de sales al medio acuoso lo que representa un inconveniente (18).  

 

Para solventar este inconveniente ha cobrado interés la inmovilización del 

metal en diversas matrices (19–21) con el fin de favorecer la sencilla remoción, por 

ello se ha designado a este proceso como Fenton-like heterogéneo (22). Más aun, 

diversas investigaciones han demostrado que al aplicar irradiación a este proceso 

de degradación ya sea con radiación visible o ultravioleta, se llega a favorecer un 

proceso sinérgico en la remoción de contaminantes, debido al aumento en la tasa 

de producción de especies oxidantes, denominándose al proceso foto Fenton-like 

heterogéneo (FFLH) (23). 

 

Diversas matrices se han empleado para dar soporte a este tipo de especies 

metálicas (24–26), sobresaliendo aquellas a partir de carbono. En específico, en 

años recientes los denominados xerogeles orgánicos de carbono han captado la 
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atención de diversos grupos de investigación debido a su sencilla síntesis y facilidad 

para modificar sus propiedades texturales y ópticas (27).  

 

Por ello, el objetivo del presente trabajo fue estudiar la fotodegradación del 

fármaco clorfenamina mediante el uso de xerogeles orgánicos de carbono (XOC) 

dopados con metales de transición, los cuales fueron sintetizados por un método 

sol-gel. Donde el XOC con Fe(III) fue el que obtuvo mejores porcentajes de 

degradación fotocatalítica.  

 
Los materiales de hierro obtenidos fueron caracterizados de forma 

fisicoquímica, textural y fotoquímica, además, se evaluaron las cinéticas de 

degradación de la CF bajo diferentes condiciones de operación, se determinaron los 

posibles mecanismos de activación del material y de degradación del fármaco, por 

último, se evaluó la citotoxicidad de los subproductos de degradación. 
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CAPÍTULO II 

ANTECEDENTES 

 

2.1 Contaminación del medio acuoso  

La cantidad de agua presente en la Tierra es de alrededor de 1386 millones 

de kilómetros cúbicos. Sin embargo, el 97.5% de esta cantidad es agua salina y solo 

el 2.5% es agua dulce. La mayor cantidad (68.7%) de esta proporción de agua dulce 

corresponde a los casquetes polares y a las regiones de montañas. El 29.9% está 

presente en aguas subterráneas y solo el 0.26% del total de agua dulce sobre la 

Tierra se encuentra en lagos, reservas y ríos donde es más sencilla su accesibilidad 

para las distintas actividades indispensables de los seres vivos (28). 

 

La contaminación del agua se puede entender como la inserción de residuos, 

fertilizantes, pesticidas o cualquier sustancia ajena a esta (29). La principal causa 

de la contaminación del agua es por actividades antropogénicas (11). Por ejemplo, 

el vertido de residuos industriales, desechos urbanos, aplicación de herbicidas en 

campos agrícolas, la deforestación; la cual provoca la erosión y arrastre de 

contaminantes a los mantos acuíferos, etc. 

 

Esta contaminación tiene como consecuencias el deterioro y desaparición de 

la biodiversidad, la alteración de la cadena trófica y, además, afectaciones a los 

seres humanos al tener una calidad del agua menor, con el riesgo del posible 

contagio de enfermedades al ser empleada como agua de consumo diario. 
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2.2 Contaminación por contaminantes emergentes  

La problemática de la contaminación de los recursos hídricos por los 

denominados contaminantes emergentes (CE) empezó a ser considerada a 

mediados de 1990 (7). Los CE están integrados por los diversos compuestos 

farmacéuticos, cosméticos y los metabolitos provenientes de diversos productos y 

preparados de uso industrial. Su principal fuente de emisión son los desechos 

urbanos y en muchos de los casos se desconocen sus efectos sobre la salud de los 

seres vivos y sus afectaciones a la calidad del recurso hídrico. Los productos 

farmacéuticos, drogas de abuso y microplásticos son considerados los CE de mayor 

toxicidad (30). 

 

De acuerdo con una investigación reportada por Faith A. et al. (4) la presencia 

de CE en el agua se debe a causas antropogénicas (descargas industriales, 

urbanas, mala disposición de los residuos, etc.) pero también, factores como la 

temporada del año y la demografía influyen tanto en la cantidad como el tipo de 

contaminantes presentes en el agua. Por ejemplo, en temporada invernal es más 

común la presencia de sustancias como la cafeína, sulfametazol y acetominafen en 

las entradas a las PTAR (31).  

Esta clase de compuestos pueden ser bioacumulativos, tóxicos y 

persistentes en el medio, mientras que otros se asocian con problemas en el 

sistema endocrino, incluyendo efectos estrogénicos tanto en humanos como en 

animales. Siendo los fármacos y drogas de abuso de los principales contaminantes 

que causan este tipo de efectos (32). 
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2.3 Contaminación por fármacos  

Con relación a los fármacos, estos compuestos pueden entrar al medio 

acuoso por diversas rutas. Las principales vías provienen del sector urbano, 

hospitales, actividades del sector ganadero-agrícola, y el sector industrial 

farmacéutico (33). Dentro del sector urbano, se ha documentado que entre el 30% 

y 90% de los fármacos administrados a los pacientes son eliminados por vía renal 

(como el fármaco original o subproductos del metabolismo) de allí se introducen al 

alcantarillado municipal causando una mayor problemática al ambiente. Otro foco 

de contaminación es la mala disposición de los medicamentos caducos en lavabos, 

inodoros y basura doméstica (5). 

 

En la Figura 1 se presenta un diagrama de las principales rutas por las cuales 

se infiltran los fármacos al medio acuoso, donde a pesar de utilizarse tratamientos 

de aguas para tratar estos contaminantes, muchas veces no es posible eliminarlos 

por completo. Dichos efluentes “tratados” son descargados directamente en 

cuerpos de agua superficial, utilizados para el riego, biosólidos o dispuestos en el 

alcantarillado municipal donde se pueden llegar a causar infiltraciones al subsuelo 

o simplemente al ambiente.  

 

Por otro lado, en la Tabla 1 se enlista las concentraciones medias de esta 

clase de contaminantes detectados en efluentes acuosos urbanos alrededor del 

mundo, dentro de los principales fármacos detectados en los mantos acuíferos 

sobresalen los analgésicos, antiácidos y antialérgicos, entre otros (7,10). Las 

concentraciones a las que se encuentran habitualmente la mayoría de estas 
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sustancias son en orden de partes por billón, no obstante, su baja concentración 

puede afectar a los organismos presentes en los medios acuosos (34). 

 

 

Figura 1 Diagrama de las posibles rutas de contaminación por fármacos en el agua (35) 

 

Los antialérgicos son los fármacos más empleados en el tratamiento clínico, 

sobresaliendo el uso de antihistamínicos del tipo H1, los cuales se suelen ingerir por 

vía oral y son recetados en el tratamiento de la rinoconjuntivitis y la urticaria. Los 

principales fármacos prescritos para el tratamiento de estos padecimientos son la 

clorfenamina, ketotifeno, hidroxizina y loratadina (36). 

  



9 
 

Tabla 1 Concentraciones de fármacos en aguas superficiales y efluentes de aguas 

residuales 

Clase de fármaco Compuesto 

Concentración 

(ng L-1) 

Referencia 

Antibióticos 

Doxiciclina 

Clortetraciclina 

Sulfametizol 

Tilosina 

Ofloxacin 

Claritromicina 

Metronidazol 

Eritromicina 

Azitromicina 

1.0 

690.0 

130.0 

280.0 

75.72 

9.93 

1.22 

35.51 

33.91 

(7,37,38) 

Antiflogísticos y 

analgésicos 

Diclofenaco 

Ac. acetilsalicílico 

Paracetamol 

Morfina 

Antipirina 

48.08 

340.0 

436.75 

2.8 

58 

(10,37,39) 

  Continuación siguiente página 
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Clase de fármaco Compuesto 

Concentración 

(ng L-1) 

Referencia 

Antiflogísticos y 

analgésicos 

Ibuprofeno 

Ketoprofeno 

Naproxeno 

163.97 

70.05 

70.33 

(10,37,39) 

Antihistamínicos 

Clorfenamina 

Fexofenadina 

0.94 

4.0 

(10) 

Antihistamínicos 

Hidroxizina 

Loratadina 

1.5 

1.4 

(10) 

Betabloqueantes 

Atenolol 

Metoprolol 

Nadolol 

Propranolol 

20.10 

17.29 

16.0 

13.0-590.0 

(10,39) 

Antiácidos 

Ranitidina 

Cimetidina 

10.0-38.0 

580.0 

(37) 

Antidepresivos Diazepam 55.50 (40) 

  Continuación siguiente página 
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Clase de fármaco Compuesto 

Concentración 

(ng L-1) 

Referencia 

Antidepresivos Fluoxetina 25.37 (40) 

Agentes 

modificadores de 

lípidos 

Benzafibrato 

Ácido clofibrico 

Gemfibrozil 

1.9 

50-270 

7.78 

(38) 

 

2.3.1 Impacto de los fármacos en el medio ambiente  

La presencia de fármacos en el medio hídrico es alarmante, a pesar de 

encontrarse en bajas concentraciones (ng L-1 o μg L-1) presentan afectaciones en 

plantas acuáticas y organismos vivos como peces y bacterias, entre otros que no 

son su objetivo (34). Además, también provocan el desarrollo de respuestas 

alérgicas en individuos susceptibles. Otra factor preocupante es la resistencia 

microbacteriana que se ha estado creando por la prevalencia de los medicamentos 

en el medio acuoso (41). 

 

La gran mayoría de los fármacos llegan a prevalecer en matrices ambientales 

por un largo tiempo, esto se debe a su fotoestabilidad (capacidad para soportar la 

exposición a la luz sin sufrir efectos). Aquellos fármacos que son más fotoestables 

pueden llegar a acumularse en los suelos o sedimentos causando afectaciones en 

el microbioma, y el remanente del fármaco disuelto pueden llegar hasta las fuentes 

de agua superficial (42). 
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Por los motivos antes expuestos, diversas investigaciones se han realizado 

para conocer principalmente las posibles afectaciones obtenidas en la biota marina. 

Por ejemplo, Vossen L. E. et al. (43) estudiaron la presencia del fármaco 

benzodiacepina en peces cebra reportando una reducción en la feromona de 

respuesta de alarma en peces capturados en la naturaleza.  

 

Otra investigación realizada en larvas de la especie Zygoptera, las cuales 

fueron expuestas a bajas concentraciones de dos antihistamínicos de uso frecuente 

(hidroxicina y fexofenadina), demostró que la fexofenadina modificaba el 

comportamiento del insecto, mientras que con la hidroxicina propiciaba su 

bioacumulación en el organismo, resultando esto en una disminución en su 

habilidad para capturar a sus presas y para escapar de ser capturada, lo cual podría 

causar problemas mayores en la cadena trófica (44).  

 

De igual manera, la presencia de clorfenamina en reservorios de agua puede 

causar afectaciones graves a la biota marina debido a la posible creación de 

subproductos como nitrosaminas y compuestos organohalogenados tóxicos 

(45,46). En la Tabla 2 se muestran los posibles daños en diferentes organismos que 

pueden provocar los fármacos en el agua. Estos hallazgos han motivado al estudio 

y desarrollo de nuevas tecnologías orientadas a la detección y degradación de 

fármacos en agua con el fin de contrarrestar los efectos adversos en el ambiente o 

los seres vivos expuestos a dicho contaminante. 
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Tabla 2 Efectos de los fármacos en diversos organismos acuáticos 

Fármaco Organismo Efecto Referencia 

Amoxicilina 

Oncorhynchus 

mykiss 

Causa 

genotoxicidad 
(12) 

Ciprofloxacino 
Biopeliculas 

Periphyton 

Exposición 

crónica afecta el 

metabolismo 

(47) 

Eritromicina Synechocystis sp. 

Afecta el 

crecimiento de las 

cianobacterias 

(48) 

Tetraciclina 
Gambusia 

holbrooki 

Alteraciones 

histológicas en las 

branquias 

(49) 

Diclofenaco Danio rerio 
Daño oxidativo en 

los embriones 
(50) 

Paracetamol Hyalella azteca 
Induce estrés 

oxidativo 
(51) 

Ibuprofeno Daphnia magna 
Reducción en el 

crecimiento 
(52) 
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2.3.2 Métodos de cuantificación de los fármacos en el agua  

A partir de los años 80’s se empezaron a realizar determinaciones de 

fármacos en aguas dulces debido al comienzo de la contaminación por 

medicamentos. Hignite et al. (53) cuantificaron en aguas residuales dos metabolitos 

provenientes de fármacos altamente usados clorofenoxiisobutirato y ácido salicílico, 

detectando concentraciones diarias entorno a los 2.1 kg dia-1 y 8.6 kg dia-1 

respectivamente. 

 

Normalmente las concentraciones detectadas de fármacos en aguas son del 

orden de ng L-1 a µg L-1. En la mayoría de los casos, estas cantidades son 

suficientes para causar algún efecto tóxico en el medio ambiente, requiriendo por 

consiguiente métodos analíticos con alta sensibilidad y bajo límite de detección que 

brinden la facilidad de descubrimiento de dichos contaminantes.  

 

Las investigaciones realizadas para la detección de estos contaminantes en 

diversas matrices se basan en el empleo de cromatografía de gases, una 

combinación de extracción en fase sólida, y cromatografía de líquidos de alta 

resolución con espectroscopía de masas acoplado. Las variables que se deben 

conocer durante cualquier análisis de cromatografía líquida es el tipo de columna, 

la fase móvil, el gradiente y la longitud de onda a la cual se medirá el compuesto 

(54). La elección de la técnica depende mucho de la volatibilidad y polaridad de la 

molécula, así como el número de analitos en la muestra. 
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2.3.3 Clorfenamina  

La clorfenamina es un compuesto organohalogenado con capacidad de 

actuar como antagonista de la histamina H1, pertenece a la clase de las 

alquilaminas. Su principal uso es para el alivio eficaz en los síntomas de las alergias 

y resfriados, su empleo no está restringido solo a la terapia humana ya que también 

se utiliza en medicina veterinaria. Dentro de sus efectos terapéuticos secundarios 

se encuentran las afectaciones al sistema neuro-motriz, somnolencia diurna y 

afecciones al sistema nervioso central (55).  

 

En la Tabla 3 se presentan algunas de sus propiedades físicas y químicas, 

sobresaliendo su elevada solubilidad, lo que facilita su transporte en la fase acuosa. 

Así mismo se presenta su estructura molecular y diagrama de especiación en 

función del pH (Figura 2).  

 

Debido a la presencia de dos aminas terciarias, la molécula de la 

clorfenamina tiene la capacidad de aceptar o donar protones en función del pH, así 

el diagrama de especies revela un pKa1 = 4.0 perteneciente al nitrógeno de piridina, 

siendo la especie con mayor carga positiva y conforme se incrementa el pH va 

cediendo los protones hasta quedar en su forma neutra con un pKa2 = 9.2 de la 

amina terciaria unida al alquilo (56). 
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Tabla 3 Estructura molecular y propiedades de la CF 

Nombre/Formula Grupo Estructura 
P.M. 

g mol -1 

Solubilidad 

mg mL -1 
pKa 

Clorfenamina 

C16H19ClN2 

 

Alquimina 

 

274.79 50 

pKa1 = 

4.0 

pKa2 = 

9.2 

P.M.: Masa molecular 

 

Las concentraciones reportadas de clorfenamina en aguas son: 0.29 ng L-1 

en aguas residuales de un hospital en Muscat (8); 3.36 ng L-1 en agua residuales en 

la zona geográfica de Asia-Pacífico y 9.53 ng L-1 en aguas superficiales en Asia-

Pacífico y en el norte de América. Estos datos corroboran la presencia de este 

fármaco en aguas continentales de diversas regiones del planeta por lo que el 

estudio de su remoción cobra un sentido más significativo (6). 

 

Figura 2 Diagrama de especiación para la clorfenamina 
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2.4 Tratamiento convencional de las plantas tratadoras de agua  

La finalidad de las plantas tratadoras de aguas residuales (PTAR) en México es 

cumplir con los límites máximos permisibles de calidad de agua, para su uso como 

agua potable o para su descarga en el alcantarillado o en aguas y bienes 

nacionales. Para alcanzar dichos límites máximos permisibles, establecidos en las 

Normas Oficiales Mexicanas, se llevan por lo regular los siguientes pasos (57):  

 

• El pretratamiento del agua residual; con el objetivo de eliminar fragmentos 

grandes como ramas o basura, que puedan interferir en el proceso de 

tratamiento del agua. 

• El tratamiento primario; basado en la eliminación de las arenas, grasas y 

aceites mediante coagulación-floculación, sedimentación y filtración. 

• El tratamiento secundario; empleado para la eliminación de materia orgánica 

biodegradable mediante diferentes tipos de tratamientos biológicos. 

• Y los tratamientos terciarios utilizados con el fin de eliminar agentes 

patógenos, materia orgánica o material disuelto, normalmente se emplean 

procesos de ósmosis inversa, adsorción o intercambio iónico. 

 

En la Figura 3 se presenta un esquema general de una PTAR. Como se puede 

apreciar, en la mayoría de las PTAR’s se emplean tratamientos primarios y 

secundarios debido al alto costo que implica el implementar algún proceso terciario; 

los cuales son utilizados en actividades donde los límites de los parámetros del agua 
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son más importantes, como la jardinería o los diferentes usos industriales donde es 

requerida una alta pureza. 

 

 

Figura 3 Diagrama del proceso principal en una PTAR (58)  

 

Se ha demostrado que los tratamientos convencionales no son capaces de 

remover todos los compuestos tóxicos, metales pesados y/o patógenos presentes 

en el agua, por esta razón, los procesos avanzados de oxidación y reducción han 

llamado la atención. Por su manera sencilla de implementarlos y al ser efectivos en 

la mineralización o eliminación de los contaminantes orgánicos recalcitrantes 

presentes en medio acuoso (14,59–61).  

 

2.5 Procesos avanzados de oxidación  

Los procesos avanzados de oxidación (PAO) se enfocan en la producción de 

especies químicas de alto poder oxidante, como el radical hidroxilo o 
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superóxido, las cuales reaccionan con los compuestos recalcitrantes de 

interés y conducen a su completa mineralización o cambios parciales en la 

estructura química de los contaminantes presentes en el agua, a través de 

las reacciones generadas por las especies oxidantes. Si la oxidación del 

compuesto orgánico es completa, los subproductos generados serán CO2, 

H2O y ácidos minerales. 

 

En términos generales, los procesos avanzados de oxidación se puede clasificar 

en los siguientes (62):  

 

• Procesos no fotoquímicos como pueden ser la ozonificación, el proceso 

Fenton y Fenton-like, la adición de promotores de radicales como 

ozono/peróxido de hidrógeno, etc.  

 

• Procesos fotoquímicos en donde se emplea una fuente radiactiva para 

desarrollar procesos tales como la fotocatálisis homogénea y heterogénea, 

proceso foto-Fenton y foto-Fenton- like, entre otros. 

 

En general, los PAO son aplicados en combinación con los métodos 

convencionales, para la eliminación de contaminantes emergentes en efluentes 

pequeños y moderados (63,64). Dentro de las ventajas que se tienen de los PAO 

se menciona la completa mineralización de los compuestos orgánicos (aromáticos, 

compuestos organo-N/P/S, ácido húmico ) y recalcitrantes (65). 
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2.5.1 Escalado de procesos terciarios en aguas residuales 

Normalmente los tratamientos en aguas residuales se efectúan al emplear 

procesos primarios y secundarios, como ya se mencionó en la sección 2.4, en donde 

muchas veces para obtener los parámetros permisibles del agua se tienen que 

emplear distintas sustancias químicas que logren los valores deseados. 

 

De acuerdo con Aušra Mažeikienė (66) los procesos terciarios deberían 

sobresalir por rasgos como “versatilidad”, “seguridad” y ser “benignos para el medio 

ambiente”. Cada vez se realizan más investigaciones donde los procesos terciarios 

son escalados a pruebas piloto y semiindustriales, en donde los resultados 

obtenidos son favorables. 

 

Wenshi Liu et al. (67) realizó un estudio en el cual se probaron dos diferentes 

tipos de aguas residuales tratadas mediante procesos terciarios, en donde el agua 

ya tratada fue empleada como agua de enfriamiento de recirculación. Las pruebas 

a escala piloto revelaron que ajustar el pH a 7.8 podría reducir la tasa de incrustación 

de minerales en más del 80% sin causar problemas de corrosión significativos.  

 

Shih-Hsiang Chien et al. (68) igualmente trabajaron con la evaluación de aguas 

residuales municipales en sistemas de enfriamiento de plantas de energía, con un 

enfoque en la comprensión de la influencia de la calidad del agua residual tratada 

en el crecimiento biológico y la efectividad de la monocloramina en la supresión de 

la proliferación biológica, teniendo como resultado que los experimentos realizados 
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a escala piloto confirmaron que el crecimiento biológico se puede controlar con el 

empleo de monocloramina como biocida primario.  

 

De manera general la implementación de procesos terciarios a escala industrial 

aún se sigue trabajando para que tenga mejores resultados, siendo hasta el 

momento empleada con mayor frecuencia en escalas pilotos o en conjunto con 

procesos secundarios.  

 

2.6 Remoción de fármacos mediante PAO’s 

Como se mencionó anteriormente, los procesos de oxidación permiten la 

eliminación de contaminantes recalcitrantes presentes en agua. Esta sección se 

enfoca en la degradación de contaminantes emergentes, con especial énfasis en el 

empleo de diversos materiales para su eliminación mediante algún PAO.  

 

En la Tabla 4 se presenta un resumen de diversos tratamientos terciarios que 

se han empleado en la remoción de fármacos, así mismo se señalan las condiciones 

de operación y el porcentaje de remoción. Todos los procesos mencionados 

muestran un porcentaje de degradación superior al 50%, no obstante, esta tasa de 

degradación dependerá de la naturaleza del compuesto a degradar y las 

condiciones del medio (69). 

 

Entre los materiales más utilizados para la degradación de compuestos 

orgánicos destaca el TiO2, el cual es fotoactivo bajo irradiación UV. El uso de este 
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semiconductor en PAO ha dado como resultados altas eficiencias de degradación 

de compuestos orgánicos, lo que conlleva a una completa mineralización del 

contaminante (5,53,54).  

 

Tabla 4 Remoción de fármacos mediante diversos procesos terciarios 

Método Analito 
Condiciones 

experimentales 

Degradación 

(%) 
Referencia 

TiO2/UV 
Tartrato de 

metoprolol 

A: 100 ppm 

C: 0.5 g/L 

pH 7 

100 (16) 

UV Sulfametazina 

A: 15 mg/L 

pH 8 

98 (70) 

Fenton 

heterogéneo 

(Xerogeles) 

Paracetamol 

A: 100 mg/L 

C: 2-6 g/L 

pH 7 

85-90 (22) 

UVA/ZnO Ciprofloxacino 

A: 300 µg/L 

C: 1 g/L 

63 (71) 

   Continuación siguiente página 
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Método Analito 
Condiciones 

experimentales 

Degradación 

(%) 
Referencia 

Fenton 

heterogéneo 

(nZVI) 

Clorfenamina 

A: 10 mg/L 

C: 22.4 mg/L 

H2O2 :0.1 mM 

pH 3 

100 (72) 

Ozonólisis Sulfametoxazol 

A: 2 µg/L 

O3:0.1-2 mg/L 

pH 8 

> 90 (73) 

Ozonización 

con peróxido 

de hidrógeno 

(O3/H2O2) 

Carbamazepina 

A: 0.061 µg/L 

O3:0.23 mM 

H2O2: 20 mM, 

> 98 (74) 

UV/H2O2 Citarabina 

A: 3 mg/L 

H2O2: 200 µM 

pH 7 

95 (75) 

   Continuación siguiente página 
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Método Analito 
Condiciones 

experimentales 

Degradación 

(%) 
Referencia 

TiO2/UV Mertect 

A: 250 mg/L 

C: 50 mg/L 

1.0 % v/v H2O2 

pH 3-5 

99.50 (69) 

O3 Ibuprofeno 

A: 0.13 µg/L 

O3: 5-15 mg/L 

pH 7.2 

>62 (14) 

A = analito; C = catalizador 

 

2.6.1 Proceso fotocatalítico 

Dentro de los procesos antes mencionados (Tabla 4), los procesos 

fotocatalíticos heterogéneos han llamado el interés por su aplicación en tecnología 

verde, los cuales emplean un material que al ser irradiado con fotones puede 

activarse, es decir, pasa de la banda de valencia hacia la banda de conducción y 

así promueve la generación de especies radicalarias (Figura 4). Estos materiales 

son conocidos como fotocatalizadores, entre los cuales se incluye el TiO2, ZnO, 

CdS, y Fe2O3 . 
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Figura 4 Proceso de activación de un fotocatalizador (Creación propia) 

 

La absorción de un fotón con una energía mayor a la energía necesaria por 

la banda prohibida conduce a la formación del par electrón/hueco. En ausencia de 

un secuestrador de especies, la energía es disipada en apenas unos pocos 

nanosegundos por la recombinación. En cambio, si algún secuestrador de especies 

se encuentra presente o existe un defecto en la superficie, es posible atrapar el 

electrón o hueco para evitar la recombinación favoreciendo las reacciones redox. 

Los huecos de la banda de valencia son poderosos oxidantes (+1.0 a +3.5 V), 

mientras que los electrones en la banda de conducción son mejores reductores 

(+0.5 a -1.5 V) (76). 

 

Diversos estudios han revelado que este PAO alcanza altos niveles de 

degradación de colorantes (77–79), herbicidas (80), y fármacos (15,81), entre otros. 
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Más aún, se ha reportado que moléculas poco susceptibles a la oxidación, como es 

el caso de los compuestos organohalogenados, presentan una mayor tasa de 

degradación cuando se emplean procesos fotocatalíticos heterogéneos (69).  

 
Usualmente en fotocatálisis heterogénea se utiliza como fotocatalizador el 

TiO2, el cual es un material semiconductor que se activa al ser irradiado en la región 

UV del espectro electromagnético, por tanto, su aplicación representa una inversión 

energética significativa (63,80). Recientemente se han desarrollado una serie de 

materiales que se pueden activar en la región visible empleando radiación solar, 

dentro de estos materiales se encuentran los xerogeles orgánicos de carbono 

dopados con metales de transición (81–83) y nitrógeno (84,85). 

 

2.6.2 Procesos Fenton y Fenton-like heterogéneo  

Henry J. Fenton fue el pionero del proceso Fenton, el cual se basa en la 

adición de iones de Fe2+ y peróxido de hidrógeno(H2O2) en un medio acuoso ácido 

(pH = 2 o 3) para su descomposición y formación de radicales hidroxilos e iones de 

Fe3+ (24).  

 

Para lograr la formación de los radicales (•OH) una serie de etapas es llevada 

a cabo como se muestra en la Tabla 5, comenzando por la etapa de iniciación 

(Reacciones 1-3), siguiendo la etapa de propagación (Reacciones 4-10) y, por 

último, la etapa de terminación (Reacciones 11-17), donde la formación de especies 

esta completa pudiendo interaccionar directamente con el contaminante (86). 
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Tabla 5 Reacciones del proceso Fenton y Fenton-like 

Reacción No. 

𝐹𝑒2+ + 𝐻2𝑂2 → 𝐹𝑒3+ + 𝐻𝑂 ∙ +𝑂𝐻− (1) 

𝐹𝑒3+ + 𝐻2𝑂2 → 𝐹𝑒2+ + 𝐻𝑂2 ∙ +𝐻+ (2) 

𝐻𝑂2 ∙→ 𝐻+ + 𝑂2 ∙ (3) 

𝐻2𝑂2 + 𝐻𝑂 ∙ →  𝐻𝑂2∙ + 𝐻2𝑂 (4) 

𝐻2𝑂2 + 𝐻𝑂2 ∙ → 𝑂2 + 𝐻2𝑂 +  𝐻𝑂 ∙ (5) 

𝐻2𝑂2 + 𝑂2 ∙ → 𝑂2 + 𝐻𝑂 ∙ +𝑂𝐻− (6) 

𝑅𝐻 +  𝐻𝑂 ∙ → 𝑅 ∙ +𝐻2𝑂 (7) 

𝑅 ∙ + 𝑂2 →  𝑅𝑂2 ∙ (8) 

𝑅 ∙ +𝐹𝑒2+ →  𝑅𝐻 + 𝐹𝑒3+ (9) 

𝑅 ∙ + 𝐹𝑒3+ →  𝑅+ + 𝐹𝑒2+ (10) 

𝐹𝑒3+ + 𝐻𝑂2 ∙ →  𝐹𝑒2+ +  𝑂2 + 𝐻+ (11) 

𝐹𝑒2+ +  𝐻𝑂 ∙ →  𝐹𝑒3+ +  𝑂𝐻− (12) 

𝐻𝑂 ∙ + 𝐻𝑂 ∙ → 𝐻2𝑂2 (13) 

2𝐻𝑂 ∙  +2𝐻𝑂 ∙ → 𝑂2 + 2𝐻2𝑂 (14) 

𝐻𝑂2 ∙ + 𝐻𝑂2 ∙ →  𝑂2 +  𝐻2𝑂2 (15) 

𝐻𝑂2 ∙ + 𝐻𝑂 ∙ →  𝑂2 +  𝐻2𝑂 (16) 

𝑅 ∙  + 𝑅 ∙ → 𝑅 ∙ 𝑅 (17) 

 



28 
 

Una de las desventajas del proceso Fenton es la generación de lodos 

residuales provenientes de la oxidación de Fe2+ a Fe3+, además de los posibles 

riesgos de trabajar con un oxidante (H2O2) y el pH ácido que requiere ser 

neutralizado previo a su vertido en cuerpos de aguas. Por este motivo, diversos 

investigadores se han enfocado en el estudio de catalizadores que soporten el Fe o 

incluso en generar el peróxido de hidrógeno in situ para minimizar costos de 

producción y toxicidad (54).  

 

Adicionalmente, el empleo de iones de Fe3+ con H2O2 se ha visto funcionar 

efectivamente, este proceso es conocido como Fenton-like. Al emplearlo de manera 

heterogénea la precipitación del hidróxido de hierro se elimina y se reduce 

considerablemente la formación de lodos (producido por la disolución parcial del 

hierro) en caso de lixiviados. Las reacciones que se conforman en este proceso son: 

las reacciones del hierro con el H2O2 (Reacciones 1-3) y la reacción del hierro en la 

superficie del material (Reacciones 18-20) (23,86). 

 

≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼𝐼 + 𝐻2𝑂2  =≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼𝐼𝐻2𝑂2   (18) 

≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼𝐼𝐻2𝑂2  → ≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼  + 𝐻𝑂2  +  𝐻+ (19) 

≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼  + 𝐻2𝑂2  → ≡ 𝐹𝑒𝐼𝐼𝐼  + • 𝑂𝐻 + 𝑂𝐻− (20) 
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2.6.3 Proceso foto-Fenton-like heterogéneo 

Una alternativa prometedora en fotocatálisis es el proceso foto Fenton-like 

heterogéneo (FFLH). Como ya se describió en el apartado anterior, el proceso 

Fenton-like promueve la generación de radicales hidroxilos. Al someterse este 

proceso a una fuente de luz, su eficiencia para eliminar compuestos tóxicos y 

recalcitrantes del agua aumenta, logrando en la mayoría de los casos una total 

mineralización de los contaminantes en fase acuosa (87). 

 

Algunos de los materiales utilizados para el soporte del Fe son materiales 

carbonosos, debido a la buena capacidad que tienen para insertar el metal. En la 

Tabla 6 se muestran algunos ejemplos de materiales utilizados en la eliminación de 

contaminantes mediante el proceso foto Fenton-like heterogéneo, donde se obtiene 

un porcentaje de degradación alto en la mayoría de los experimentos (22). 

 

Tabla 6 Proceso foto Fenton-like al emplear distintos materiales 

Contaminante Material Degradación (%) Referencia 

Azul de metileno CuFe2O4 92 (88) 

p-nitrofenol Sílice-Fe 99 (18) 

Bisfenol A Fe2+/S2O8
2- 100 (26) 
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2.7 Materiales de carbono  

Los materiales sintetizados a base de carbono pueden clasificarse de 

acuerdo con sus aplicaciones; estas son variadas debido a las diversas propiedades 

físicas y químicas de las que se les puede dotar. Por mencionar algunas, se tiene 

su empleo como adsorbentes (89,90), soportes catalíticos (91), catalizadores 

(92,93), y fotocatalizadores (81,94), entre otras aplicaciones.  

 

Además, los materiales carbonosos pueden clasificarse según su origen o 

aplicación, así por ejemplo, un gran número de carbones activados son obtenidos a 

partir de biomasas lignocelulósicas (95,96), o a partir de fibras como el nylon (97).  

 

Por otra parte, el interés en el empleo de este tipo de materiales en procesos 

de sustentabilidad ha sido significativo en las últimas décadas. En la Figura 5 se 

muestra la evolución del número de publicaciones anuales con materiales de 

carbono en revisas indexadas en la base de datos de SCOPUS. Como se puede 

observar, existe un incremento sostenido en las investigaciones relacionadas con el 

diseño, síntesis, evaluación y aplicación de dichos materiales.  
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Figura 5 Gráfico de publicaciones realizadas para materiales a base de carbono. Fuente: 
SCOPUS 2020 

 

2.7.1 Xerogeles orgánicos de carbono  

Los xerogeles orgánicos de carbono (XOC) son materiales que presentan 

una sencilla ruta de síntesis; al ser obtenidos a través de un proceso de 

policondensación de compuestos aromáticos hidroxilados y aldehídos, seguido de 

un curado a presión atmosférica y condiciones térmicas moderadas. El material 

resultante se puede carbonizar en función de la aplicación que se le desee dar y 

con ello se obtiene el xerogel de carbono (XC). Dada la alta pureza del material 

resultante se han investigado diversas aplicaciones de estos materiales. 

 

La mayor parte de las investigaciones se relacionan con el área del 

conocimiento ingenieril, especialmente con los tópicos de la ciencia de los 

materiales y la química. En ciencias de los materiales se han basado más en el 

estudio de las propiedades que se les puede proporcionar, así como la modificación 
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y evaluación de las condiciones de síntesis para generar una eficiencia en el tiempo 

de preparación y utilización de reactivos (89).  

 

Por otro lado, en el área de tratamiento de aguas residuales, los XOC han 

sido utilizados principalmente en los procesos de adsorción y de oxidación 

avanzada dentro de las que destacan sus aplicaciones en la oxidación húmeda 

catalítica con peróxido de hidrógeno y la fotocatálisis (98–100). 

 

2.7.2 Empleo de XOC y XC en procesos de fotodegradación  

En la Tabla 7 se presentan de manera condensada los trabajos reportados 

para el área de fotodegradación en diversos contaminantes como colorantes, 

pesticidas y compuestos farmacéuticos, por mencionar algunos. En la mayoría de 

los casos agentes dopantes de naturaleza metálica son empleados para mejorar 

sus características; sobresaliendo el TiO2, ZnO, Fe2O3, NiO, y CuO los cuales han 

mostrado altas tasas de degradación para los diversos contaminantes (22,83,101–

103).  

 

 Bailón García et al. (102) emplearon xerogeles de carbono-TiO2 para la 

fotodegradación del colorante naranja G, después de irradiarlos por 400 minutos 

con una lámpara de luz visible, se obtuvo para el xerogel con una relación de 40 % 

en masa de TiO2, una degradación del 90% del colorante. De igual manera, los 

autores reportaron que la utilización de TiO2 y TiO2-porfirina como dopantes para 

los xerogeles alcanzó el 10 y 40% de degradación, respectivamente, para el p-
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nitrofenol utilizando irradiación ultravioleta-visible, concluyendo que los xerogeles 

con TiO2-porfirina presentan una eficiencia fotocatalítica cuatro veces mayor que los 

que simplemente están sintetizados con dióxido de titanio (104). 

 

Tabla 7 Porcentajes de degradación en diferentes contaminantes empleando XOC y XC 

Contaminante Dopante 

Banda 

prohibida 

(eV) 

Radiación 
Degradación 

(%) 
Referencia 

Azul de metileno 

Nb2O5 3.4 Visible 30 (105) 

ZnO 3.2 Visible 96 (103) 

Naranja G TiO2 2.8 Visible 79 (102) 

Clortetraciclina RuBpy 1.0 Visible 60 (27) 

Ácido 2,4-

diclorofenoxiacético 

CuO –

TiO2 
3.2 UV/Vis 97 (101) 

Diuron Ni 3.6 Solar 95 (83) 

p-Nitrofenol TiO2 1.9 UV/Vis 40 (18) 

Amitrol Ni 3.6 Ultravioleta 90 (80) 

Naranja de metilo ZnO N/A Visible 98 (106) 

 

 Así mismo el uso de sales metálicas como el acetato de níquel en la síntesis 

de los XC ha favorecido a la degradación de contaminantes, como lo reportó López 
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Ramon et al. (94) al realizar la fotodegradación de amitrol, herbicida empleado para 

el control de la maleza en los campos agrícolas. Para el proceso de fotodegradación 

a pH básico, una concentración inicial del herbicida de 0.30 mmol L-1 y 250mg L-1 

del xerogel, se reportó un porcentaje de degradación del 96% tras 120 minutos de 

tratamiento en un fotorreactor UV. 

 

 El mismo material fue empleado también en la degradación del herbicida 

Diuron, reportando tasas de remoción cercanas al 90%, pudiendo concluir que al 

utilizar el material impregnado con níquel se favorece la degradación fotocatalítica 

de los contaminantes debido a la interacción del analito con los sitios activos en la 

superficie del fotocatalizador (83). 

 

 Por otra parte, el empleo de compuestos de coordinación fotoactivos como 

agentes dopantes de este tipo de materiales carbonosos también se ha investigado. 

Salazar-Rábago et al. (27) estudiaron la remoción de clorotetraciclina, el cual es un 

antibiótico de la familia de las tetraciclinas. Empleando XOC dopados con el 

compuesto de coordinación tris (2,2’-bipiridina) rutenio (II) bajo radiación visible. Los 

resultados revelaron la generación de radicales hidroxilo en el medio acuoso y una 

tasa de remoción del 60% tras 120 minutos de tratamientos. No obstante, la 

caracterización por XPS de los materiales irradiados comprobó que sus 

características químicas se vieron modificadas durante el proceso de 

fotodegradación, imposibilitando su reúso de forma directa, por ello se concluyó que 
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estos materiales actúan como promotores de especies oxidantes en vez de 

fotocatalizadores (27). 

 

2.8 Caracterización de los XOC 

Con la finalidad de obtener una correcta explicación a los fenómenos 

asociados con el empleo de este tipo de materiales es necesario conocer algunas 

de sus principales propiedades y características, por ello se suelen emplear diversas 

técnicas morfológicas, texturales y espectrofotométricas, a continuación, se detallan 

algunas de ellas. 

 

2.8.1 Morfológica  

Las caracterizaciones morfológicas brindan información relevante al aspecto 

y forma exterior de los materiales. El microscopio electrónico de barrido (MEB) es 

una técnica utilizada para proporcionar imágenes de la morfología externa y 

topografía de las muestras mediante el uso de otras radiaciones diferentes a la luz 

visible para formar la imagen. Precisamente, un haz de electrones acelerados por 

un alto potencial eléctrico (25 kV) constituye la fuente de radiación de un 

microscopio electrónico de barrido. Los dos tipos de electrones utilizados para la 

obtención de imágenes son los retrodispersados (BSE) y los electrones secundarios 

(SE) (107). 
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En la actualidad, la microscopía electrónica de barrido tiene aplicaciones que 

resultan de gran interés; dentro de las que resaltan el poder realizar análisis 

cuantitativos de los componentes de la muestra, la cual se utilizó en el caso de los 

materiales empleados para las pruebas de fotodegradación (108). 

 

2.8.2 Textural  

Por otra parte, la caracterización textural realizada por fisisorción permite 

determinar el área de superficie real de la muestra y su distribución de tamaño de 

poros, con la cual se determina si el material empleado presenta cualidades viables 

como adsorbente. El fundamento del equipo de fisisorción se basa en el método de 

adsorción de un gas, normalmente N2 o CO2, aunque igual se puede emplear argón. 

 

La teoría de Brunauer, Emmett y Teller (BET) se basa en la formación de 

multicapas y supone que el calor de adsorción de la monocapa es distinto al resto 

de las otras capas, las cuales presentan el mismo calor de adsorción (109). La 

isoterma de BET en su forma linealizada se describe en las ecuaciones (21-22): 

 

𝑃

𝑉(𝑃0 − 𝑃)
=

1

𝑉𝑚𝑐
+

𝑐 − 1

𝑉𝑚𝑐
 

𝑃

𝑃0
 (21) 

𝑐 = 𝑒𝑥𝑝 {
𝜀1  −  𝜀2

𝑅𝑇
} (22) 
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donde:  

𝑷: Presión de N2 en equilibrio con el gas adsorbido sobre el adsorbente, atm. 

𝑷𝟎: Presión de saturación del N2 a la temperatura del experimento, atm.  

𝑽: Volumen de N2 adsorbido referido a presión y temperatura estándar, m3. 

𝑽𝒎: Volumen de N2 adsorbido referido a presión y temperatura estándar que se 

requiere para formar una monocapa sobre la superficie del adsorbente, m3. 

𝜺𝟏: Calor de adsorción de la primera capa de N2, cal mol -1.  

𝜺𝟐: Calor de condensación del N2, cal mol-1.  

𝑹: Constante de gases ideales, cm3 •atm/mol•K.  

𝑻: Temperatura absoluta, K. 

 

Así mismo para obtener el área específica (S) del material se tiene que 

conocer primero el volumen de gas adsorbido en la monocapa (𝑉𝑚), descrita en la 

ecuación siguiente:  

𝑆 = (
𝑃𝑠𝑉𝑚𝑐

𝑅𝑇0
) 𝑁𝑆𝑁2

 (23) 

donde: 

𝑵: Número de Avogadro, 6.023 x 1023 moléculas/mol. 

𝑷𝒔: Presión estándar, 1 atm.  
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𝑺: Área específica del adsorbente, m2. 

𝑺𝑵𝟐
: Área proyectada que ocupa una molécula de N2, 16 nm2 /molécula. 

𝑻𝟎: Temperatura estándar, 273.15 K. 

Las isotermas a su vez se clasifican de acuerdo con Brunauer en seis tipos 

posibles (Figura 6) con las cuales se pueden inferir las características de los 

materiales porosos.  

 

 

Figura 6 Clasificación de las isotermas de adsorción (110) 
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2.8.3 Fisicoquímica superficial 

Dentro de las principales técnicas utilizadas para la caracterización 

superficial de los materiales carbonosos se encuentra la espectroscopía de 

infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). Este método estudia la absorción o 

emisión de energía radiante originada por la interacción entre la radiación 

electromagnética y el material en estudio (111). Cada molécula, absorberá radiación 

de una o varias longitudes de onda específicas según las características de sus 

enlaces y gracias a ello podrá ser identificada. 

 

Los componentes de los enlaces químicos tienen movimientos vibracionales 

con frecuencias naturales dentro del rango de frecuencias del infrarrojo (Tabla 8). 

Existen modos vibracionales que inducen oscilaciones que pueden entrar en 

resonancia con un haz de infrarrojo. Esto produce un intercambio de energía entre 

el haz y las moléculas constituyentes. 

 

Tabla 8 Rangos de longitud de onda en el infrarrojo 

Longitud de onda (Infrarrojo) cm-1 

Lejano 10 a 650 

Medio (IR) 650 a 4000 

Próximo 4000 a 12500 
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Existe un comportamiento característico para un enlace con un tipo atómico, 

un entorno químico y una concentración de enlaces determinados. Se puede decir 

entonces, que en un espectro infrarrojo se pueden manifestar bandas asociadas a 

prácticamente todos los compuestos moleculares. Cada una de estas bandas 

correspondería a un movimiento de vibración de uno de los enlaces dentro de la 

molécula. Se sostiene entonces que el conjunto constituye la huella dactilar del 

compuesto. Cada compuesto tendrá entonces un comportamiento particular frente 

a un haz de infrarrojo, en esto se basa la eficacia de la espectroscopía de infrarrojo 

(112). 

 

Por otra parte, la espectroscopía electrónica de rayos X (XPS) es empleada 

para proporcionar información tanto de composición atómica de la muestra, como 

de la estructura y el estado de oxidación de los compuestos con una profundidad 

máxima de análisis de hasta 10 nm. Su fundamento físico está basado en el efecto 

fotoeléctrico que causa la irradiación con rayos X de baja energía sobre la superficie 

de una muestra, la cual causa la fotoionización de los átomos que están permitiendo 

la emisión de fotoelectrones a partir de los niveles de energía determinados por la 

estructura electrónica del material (113).  

 

El registro de las energías cinéticas y el número de éstos fotoelectrones que 

escapan de la parte superior de 0 a 10 nm del material analizado, proporciona 

información acerca de la distribución y población de los niveles de energía 
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electrónicos con lo que es posible determinar qué elementos están presentes en la 

muestra, que estados químicos son y en que cantidades están presentes (114). 

 

Un espectro XPS de amplio barrido y baja resolución sirve como base para 

la determinación de la composición elemental de las muestras analizadas. Cuando 

se examina uno de los picos de un espectro en general en condiciones de elevada 

resolución de energía, se encuentra que la posición de máximo depende en un 

pequeño grado del entorno químico del átomo responsable del pico. Las energías 

de enlaces aumentan a medida que el estado de oxidación se hace más positivo 

(115). 

 

2.8.4 Fotoquímica 

Dentro de las técnicas de caracterización fotoquímica sobresale la 

espectroscopía de reflectancia difusa acoplada a UV-Vis (DRUV-Vis), esta técnica 

proporciona información sobre el entorno de las especies metálicas y orgánicas 

presentes en el material, siempre que presenten transiciones entre niveles 

moleculares separados por energías del orden de la región UV y/o visible de la 

radiación electromagnética (81). 

 

Los equipos constan de un espectrofotómetro equipado con un accesorio de 

reflectancia difusa (esfera de integración) a temperatura ambiente (116). Los 

espectros UV‐Vis con reflectancia difusa, se suelen analizar bajo los principios de 

la teoría de Kubelka‐Munk. Dicha teoría (105) nos permite obtener información de 
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la energía de banda prohibida de los materiales (Eg) a partir del análisis de la 

componente difusa.  

 

Esta teoría asume que la radiación que incide en un medio dispersante sufre 

simultáneamente un proceso de absorción y dispersión, de manera que la radiación 

reflejada puede definirse en función de las constantes de absorción (k) y dispersión 

(s), tal y como se muestra en la Ecuación 24:  

 

𝐹(𝑅) =
(1 − 𝑅∞)2

2𝑅∞
=

𝑘

𝑠
 

(24) 

 

donde 𝑅∞ es la reflectancia de una muestra con un espesor infinito con 

respecto a un estándar (sulfato de bario) para cada longitud de onda medida, k es 

el coeficiente de absorción y s es el coeficiente de dispersión. Si suponemos que la 

dispersión del material es constante para el rango de longitud de onda en el que se 

está midiendo, la Ecuación 24 depende solo del coeficiente de absorción, 

convirtiendo la reflectancia en el coeficiente de absorción equivalente, 𝛼 (Ecuación 

25): 

  

𝐹(𝑅) =
(1 − 𝑅∞)2

2𝑅∞
= 𝛼 

(25) 
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Para diferentes mecanismos de transición, se ha demostrado que, en el 

proceso de absorción, la energía de los fotones incidentes y la energía de la banda 

prohibida (Eg) del material guardan la siguiente relación (Ecuación 26): 

 

𝛼 × ℎ𝑣 = 𝐶(ℎ𝑣 − 𝐸𝑔)
𝑛
 (26) 

 

donde 𝛼 es el coeficiente de absorción lineal del material, h es la constante 

de Planck (4.136 x10-15 eV s-1), C es una constante de ajuste de modelo, hv es la 

energía del fotón (eV), Eg es la energía de la banda prohibida (eV), y n es la 

constante que determina el tipo de transición óptica, con valores de n = 2 para 

transiciones indirectas permitidas, n = 3 para transiciones indirectas prohibidas, 

n=1/2 para transiciones directas permitidas, n = 3/2 para transiciones directas 

prohibidas. Si sustituimos la Ecuación 26 en la Ecuación 25, obtenemos la Ecuación 

27:  

 

[𝐹 (𝑅) × ℎ𝑣]
1
𝑛 = 𝐶(ℎ𝑣 − 𝐸𝑔) 

(27) 

 

Por lo tanto, a partir de la ecuación anterior, representando [𝐹 (𝑅) × ℎ𝑣]
1

𝑛 vs 

hv, es posible determinar la energía de banda prohibida. Considerando n = 1/2 para 

transiciones directas permitidas, tal como lo mencionan otros autores (21,81).  
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Otra técnica de caracterización empleada es la espectroscopía por 

fotoluminiscencia (PL); la cual inspecciona la propiedad óptica de la luminiscencia. 

Los materiales semiconductores son una tecnología fuerte y no destructiva. De 

acuerdo con datos analíticos del espectro de fotoluminiscencia, podemos conocer 

el tipo de impurezas, banda prohibida, y energía de activación, etc. Se puede 

estimar la composición del compuesto a partir de la intensidad máxima de los 

espectros de fotoluminiscencia (117). 

 

El proceso de luminiscencia incluye tres procedimientos: (1) excitación, (2) 

equilibrio térmico, (3) recombinación. La luz incidente genera pares de electrones y 

se recombina para generar fotones después del equilibrio térmico. Se forman 

impurezas y defectos en varios niveles de energía en la Eg y su energía 

correspondiente generará radiación. Ya sea por la radiación del proceso de 

recombinación o al generar absorción por la no radiación del proceso de 

recombinación (107). 

 

Los espectros de excitación de fotoluminiscencia son el proceso de 

recombinación de la banda prohibida de energía; el espectro de excitación de 

fotoluminiscencia detecta la energía específica de fotoluminiscencia del espectro. 

Este método detecta energía de radiación específica y modula la energía excitante 

como espectros de absorción (118). 
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2.9 Modelos cinéticos  

 Con la intención de profundizar en el análisis de la información, diversos 

autores han recurrido al empleo de modelos cinéticos partiendo de la ecuación de 

la velocidad de reacción (Ecuación 28) (119,120). 

 

−𝑅𝐴 =  𝑘1𝐶𝐴
𝛼  (28) 

 

Donde RA es la tasa de desaparición del reactivo en la reacción química, 𝑘1 

es la constante cinética, 𝛼 es el orden de la reacción y CA es la concentración del 

reactivo.  

 

Para el modelo cinético de primer orden, la ecuación con respecto al tiempo 

se presenta a continuación:  

 

𝑅𝐴 =
𝑑𝐶𝐴

𝑑𝑡
= 𝑘1𝐶𝐴 (29) 

 

Ahora bien, para procesos catalíticos heterogéneos diversos investigadores 

han propuesto el empleo de un modelo cinético de primer orden con dos parámetros 

la ecuación empleada es la siguiente:  

 

𝑅𝐴 = −
𝑑𝐶𝐴

𝑑𝑡
= 𝑘1𝐻(𝐶𝐴 − 𝐵) (30) 
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Donde 𝑘1𝐻 es la constante cinética del proceso en min -1, 𝐶𝐴 es la 

concentración del fármaco (mg L -1), 𝐵 es una constante de ajuste del modelo 

relacionado con la cantidad máxima adsorbida. Esta ecuación puede ser expresada 

de manera adimensional al utilizar las concentraciones adimensionales presentadas 

en las siguientes ecuaciones:  

 

𝜑 =
𝐶

𝐶𝐴0
 (31) 

𝛽 =  
𝐵

𝐶𝐴0
 (32) 

 

Al sustituir la Ecuación 30 con los valores de la Ecuación 31 y 32 se obtiene:  

 

𝑅𝐴 =
𝑑𝜙

𝑑𝑡
= −𝑘(𝜑 − 𝛽) (33) 

 

Por otra parte, una forma habitual para discernir qué modelo matemático 

empleado interpreta mejor los datos experimentales es el porcentaje de desviación 

absoluto, el cual se puede calcular con la Ecuación 34, indicada en este caso en 

función de las concentraciones adimensionales señaladas en la Ecuación 31. 

 

% 𝐷 =
1

𝑁
∑ |

𝜑𝐴,𝑒𝑥𝑝 − 𝜑𝐴,𝑐𝑎𝑙

𝜑𝐴,𝑐𝑎𝑙
| ×  100%

𝑁=𝑁

𝑁=1

 (34) 
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Donde 𝜑𝐴,𝑐𝑎𝑙 es el valor adimensional de la concentración de clorfenamina 

calculada con el modelo cinético, mg L-1; y 𝜑𝐴,𝑒𝑥𝑝 es la concentración experimental 

adimensional del fármaco en mg L-1.  
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CAPÍTULO III 

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA Y OBJETIVOS 

 

3.1 Justificación  

La presencia de contaminantes emergentes, como la clorfenamina, en 

efluentes acuosos es un problema de alta relevancia para alcanzar el desarrollo 

sustentable de la sociedad. Dicho antihistamínico, el cual es utilizado comúnmente 

para el tratamiento de síntomas relacionados con alergias y resfriado común, ya ha 

sido detectado en aguas superficiales, por ello es prioritario buscar las vías más 

factibles para lograr su remoción del medio hídrico.  

 

De acuerdo a diversas investigaciones se ha visto que la inserción de 

compuestos de coordinación de metales de transición como el Fe(III), Ni(II) y Cu(II) 

a la matriz polimérica de los xerogeles orgánicos de carbono logra abatir la energía 

de banda prohibida de estos materiales carbonosos, promoviendo de esta manera 

su activación en la región visible del espectro electromagnético y su aplicación en 

procesos de fotodegradación por la vía oxidativa; de esta manera, estos materiales 

pueden ser utilizados para la degradación del contaminante emergente antes 

mencionado. Considerando esto, se planteó la siguiente aportación científica, 

hipótesis, objetivo general y específicos.  
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3.2 Aportación científica  

En la presente tesis se contribuyó al conocimiento de las vías de 

fotodegradación del antihistamínico conocido como clorfenamina presente en 

efluentes acuosos, empleando para ello materiales fotoactivos en la región visible, 

con los cuales se llevó a cabo el proceso conocido como foto Fenton-like 

heterogéneo. 

 

3.3 Hipótesis 

La inserción de un metal de transición a la matriz polimérica de los xerogeles 

orgánicos de carbono abate la energía de banda prohibida de los materiales 

carbonosos, promoviendo su activación en la región visible del espectro 

electromagnético y su aplicación en los procesos de fotodegradación para el 

fármaco clorfenamina. 

 

3.4 Objetivos  

3.4.1 Objetivo general  

Fotodegradar el antihistamínico clorfenamina presente en medio acuoso 

mediante un proceso fotocatalítico heterogéneo usando xerogeles orgánicos de 

carbono dopados con un metal de transición (Cu, Fe, Ni, Zn) activados por radiación 

visible. 
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3.4.2 Objetivos específicos  

• Sintetizar xerogeles orgánicos de carbono dopados con una sal inorgánica de un 

metal de transición (Cu, Fe, Ni, Zn) a diferentes relaciones molares. 

• Seleccionar el material con los mejores resultados cinéticos y fotocatalíticos para 

su posterior empleo en los experimentos de fotodegradación del fármaco. 

• Realizar la caracterización textural, fisicoquímica y fotoquímica de los materiales 

sintetizados. 

• Establecer los métodos analíticos de cuantificación del fármaco clorfenamina. 

• Cuantificar la tasa de fotólisis y adsorción del fármaco bajo diferentes condiciones 

experimentales de radiación. 

• Evaluar la fotoactividad del xerogel orgánico de carbono dopado seleccionado 

para la fotodegradación del antihistamínico de primera generación, bajo 

diferentes condiciones experimentales. 

• Identificar los subproductos de la fotodegradación de la clorfenamina. 

• Conocer la posible ruta de activación del material para la generación de especies 

radicalarias. 
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CAPÍTULO IV 

MATERIALES Y MÉTODOS 

 

4.1 Reactivos 

 

Para la síntesis de los xerogeles orgánicos de carbono (XOC) se empleó 

formaldehído (CH2O), resorcinol (C6H6O2), carbonato de sodio (Na2CO3), además 

de distintas sales metálicas: de hierro (III) (Fe (NO3)3 • 9H2O), níquel (II) ( Ni(NO₃)₂ 

•6 H₂O), cobre (II) (Cu(NO3)2) y zinc (II) (Zn(NO₃)₂), como agente ligante se utilizó 

ácido cítrico (C6H8O7). Las soluciones sintéticas del contaminante se prepararon a 

partir de maleato de clorfenamina (C16H19N2Cl).  

 

Todos los reactivos antes mencionados fueron suministrados por la empresa 

Sigma-Aldrich, como reactivos de alta pureza, grado analítico. Por otra parte, todas 

las soluciones se prepararon con agua ultra pura obtenida utilizando un equipo Milli-

Q (18,3 MΩ • cm).  

 

4.2 Síntesis de los XOC  

La síntesis de los XOC se realizó de acuerdo a la metodología propuesta por 

Orellana et al. (80), introduciendo a manera de variante la adición de ácido cítrico 

como ligante, el cual fue disuelto previamente en agua para obtener una solución 2 

N. En la Figura 7 se describe esquemáticamente el procedimiento realizado, la 
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adición de los reactivos se realizó de manera secuencial añadiendo al final el 

catalizador.  

En los casos que fue requerido, la muestra se sonicó para favorecer el 

mezclado de los reactivos, una vez obtenida una mezcla homogénea, se vació en 

tubos de ensaye los cuales se llevaron a la estufa de secado marca Memmert, 

modelo UN30, para efectuar el proceso de curado por 48 horas a 26 °C, después 

se aumentó a 50°C por 48 horas más y, por último, a 80°C por 96 horas. 

Posteriormente se realizó el lavado de los materiales con acetona para eliminar el 

formaldehído que no reaccionó, nuevamente se pusieron a secar a 20 °C para su 

moltura o reserva para su próximo uso.  

 

 

Figura 7 Procesos de síntesis de XOC (Creación propia) 

 

Las relaciones molares utilizadas de resorcinol (R), formaldehído (F), 

solución de ácido cítrico (L) y catalizador (C) fueron 0.15 R/F, 0.13R/L y 100 R/C 

(80). Para el XOC de referencia se empleó Na2CO3 como catalizador, este material 

se designó XBco. Para los materiales dopados con Fe(III), se empleó como 

catalizador la sal del metal, preparándola a soluciones 0.5, 1.0 y 1.5 M y de esta 
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forma se disolvió en el medio de reacción, los materiales obtenidos se designaron 

como XFe 0.5, XFe 1.0 y XFe 1.5, según la concentración de la sal.  

Para los materiales dopados con níquel, cobre y zinc, solo se empleó una 

concentración 1 M, a estos materiales se les etiquetó como XNi, XCu y XZn, 

respectivamente. 

 

4.3 Caracterización morfológica y textural de los XOC 

 

Con el propósito de conocer las características morfológicas de los 

materiales sintetizados se realizaron análisis de microscopía electrónica de barrido 

(MEB) con un equipo de la marca Philips, modelo XL30, el cual contaba con un 

equipo de microanálisis elemental. Por otra parte, las propiedades de textura de los 

xerogeles orgánicos, tales como área específica, volumen y diámetro de poros, se 

evaluaron a través de ensayos de fisisorción de nitrógeno, los cuales se realizaron 

en un equipo de la marca Micromeritics, modelo ASAP 2420.  

 

4.4 Caracterización fisicoquímica superficial de los XOC  

 

La identificación de grupos funcionales en la superficie de los materiales se 

realizó de una forma cualitativa mediante: espectroscopía infrarroja con 

transformada de Fourier (FT-IR) en un equipo de la marca JASCO, modelo FT-IR-

6300. Además, un análisis semicuantitativo se realizó a través de espectroscopía 

de fotoelectrones de rayos X (XPS) en un equipo de la marca Kratos, modelo Axis 

Ultra-DLD equipado con fuente de Al Kα. Para la deconvolución de los espectros 
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obtenidos se utilizó el software OriginPro 9.0, empleando el modelo Gaussiano. Los 

resultados de este análisis permitieron la identificación de elementos de manera 

superficial presentes en los materiales  

 

4.5 Caracterización electroquímica de los XOC  

 

La energía de banda prohibida y las propiedades optoelectrónicas de los 

materiales se obtuvieron mediante espectroscopía de reflectancia difusa UV-Vis en 

un espectrofotómetro de la marca UV-Vis CARY modelo 4000, equipado con una 

esfera de integración y por espectroscopía de fotoluminiscencia (PL) utilizando un 

espectrofotómetro de fluorescencia de la marca VARIAN modelo Cary Eclipse 

equipado con una lámpara de Xe como fuente de excitación, seleccionando una 

longitud de onda de excitación de 380 nm a temperatura ambiente (293 K). 

 

4.6 Sistema experimental de fotodegradación 

4.6.1 Preparación de mezcla estándar del fármaco y experimentos de 

degradación 

 

Los diversos experimentos de fotodegradación del fármaco se realizaron 

empleando una concentración inicial del fármaco de 15 mg L-1 ya que esta 

concentración ha sido utilizada por otros autores en experimentos similares (81,98), 

la cual se preparó a partir de una solución patrón de 1000 mg L-1 y se ajustó a un 

pH 3. Las cinéticas analizadas midieron la variación de la concentración en función 
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del tiempo (60 minutos). Para los experimentos realizados se estudió la influencia 

de algunos parámetros experimentales como el tipo de irradiación (solar y UV), la 

dosis del catalizador (0.5,1 y 2 mg mL-1) y la concentración de H2O2 (50,100 y 150 

µM). 

4.6.2 Fotodegradación UV 

 

Los experimentos de fotodegradación se realizaron en un reactor UV, 

ilustrado en la Figura 8. El fotorreactor está equipado con una lámpara de mercurio 

(Heraeus Noble-Light TQ718-700W) en el centro, que emite a 254 nm, una potencia 

de trabajo de 15 W h-1 (795.8 W m-2). En el espacio anular del fotorreactor se 

encuentran 6 tubos de cuarzo de 1 cm de diámetro y 35 mL de capacidad, que están 

en agitación magnética constante individualmente y sumergidos en agua destilada 

para mantener la temperatura constante (25 °C) utilizando un termostato de la 

marca Frigiterm. 

 

Figura 8 Imágenes del fotorreactor empleado para las degradaciones de CF mediante 

UV (37) 
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4.6.3 Fotodegradación solar 

 

Por otra parte, los experimentos de fotodegradación en el espectro visible, se 

realizaron en un simulador solar de la marca NEURTEK Instruments, modelo 

SOLARBOX 1500 equipado con una lámpara de xenón (irradiación de 250 a 1100 

W m-2) que suministra energía radiante en el rango espectral visible. Estos 

experimentos se realizaron a una irradiación de 450 W m-2 y una potencia de trabajo 

de 220 W h-1. En la Figura 9 se presenta una imagen del equipo empleado. 

 

 

Figura 9 Imagen del fotorreactor solar empleado en la degradación de CF (121) 

 

4.7 Métodos analíticos 

4.7.1 Sistema cromatográfico 

 

La concentración de CF en solución se determinó por cromatografía líquida 

de alto rendimiento en fase inversa (HPLC) usando un cromatógrafo de líquidos 

(Thermo-Fisher) equipado con un detector UV-vis. La columna cromatográfica 
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empleada es de la marca Phenomenex Kinetex del tipo C-18 (tamaño de partícula 

de 2.6 µm; 4.6 x 150 mm). La fase móvil fue 70% de ácido fórmico (0.1% v / v) y 

30% de acetonitrilo (0.1% v / v) en modo isocrático y una tasa de elución de 0.35 

mL min-1. El volumen de inyección fue de 100 µL en todas las muestras. La longitud 

de onda del detector se ajustó a 264 nm. 

 

La curva de calibración se realizó empleando seis estándares de 

concentración de 0.5, 1.0, 5.0, 10.0, 20.0 y 30.0 mg L-1 preparados a partir de una 

solución patrón de 1000 mg L-1 a pH 3. 

 

4.7.2 Determinación de los subproductos  

 

Los subproductos de degradación de clorfenamina se identificaron con un 

cromatógrafo de líquidos de alta eficacia (UPLC) marca Waters, (modelo Acquity H 

Class, EE. UU.), equipado con una columna analítica tipo C-18 (2,1 X 75 mm, 2,7 

μm) marca Waters. Y acoplado a un espectrómetro de masas de alta resolución 

marca (Waters, modelo Xevo TQ-S) equipado con un sistema de ionización por 

electro pulverización positivo (UPLC / Q-TOF MS ESI), adquiriendo espectros en un 

rango de masa (m / z) entre 50 y 1200 uma. 
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4.7.3 Evaluación de la citotoxicidad  

 

La evaluación de la citotoxicidad de los subproductos de degradación se llevó 

a cabo mediante el ensayo de viabilidad celular (MTS), utilizando dos líneas 

celulares; la línea de riñón embrionario humano (HEK-293) (85120602 (lote CB 

N°2737)) y la línea celular hepática humana (WRL-68) (89121403 (lote CB N.º 

2562)) del banco de células Centro de Instrumentación Científica (CIC) de la 

Universidad de Granada.  

 
Anterior a la medición, se llevaron a cabo las cinéticas de degradación en 

presencia de una solución buffer biológica (PBS), luego se sembraron 10,000 

células por pocillo en una placa de fondo plano de 96 pocillos (Thermo-Fisher 

Scientific-Nunclon 96 plana) y se incubaron durante 24 h, cambiando 

posteriormente el medio y agregando los subproductos de la CF. Después de la 

incubación durante otras 24 h, se agregaron 20 μL de MTS, midiendo su 

absorbancia a 490 nm. 

 

4.8 Disposición de los residuos generados 

 

Los residuos generados en la elaboración de esta tesis fueron dispuestos de 

acuerdo con los lineamientos establecidos por el departamento de Medio Ambiente 

y Seguridad de la Facultad de Ciencias Químicas de la Universidad Autónoma de 

Nuevo León. 
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▪ Los residuos líquidos con el fármaco clorfenamina y sus derivados se 

vertieron en el colector D “Combinaciones orgánicas halogenadas líquidas”. 

▪ Los xerogeles gastados en los experimentos de fotodegradación fueron 

dispuestos en el colector G “Combinaciones orgánicas sólidas”. 

▪ Todo el material de vidrio y plástico que resultó impregnado por las 

sustancias empleadas en este proyecto se depositó en los colectores de 

vidrio impregnado y basura industrial, respectivamente.  
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CAPÍTULO V 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

5.1 Estabilidad fotoquímica, selección de fotocatalizador y modelo cinético 

Con la finalidad de conocer la estabilidad fotoquímica de la clorfenamina se 

realizaron pruebas fotolíticas irradiando una solución del fármaco que se encontraba 

a pH 3, con una concentración inicial de 15 mg L-1 y a temperatura ambiente. Los 

resultados revelaron que el empleo de radiación UV (longitud de onda de 360 nm) 

logró una tasa de remoción superior al 95 % tras 60 minutos de tratamiento, mientras 

que la irradiación de la muestra en un simulador solar tras el mismo periodo de 

tiempo logró apenas una degradación del 1 %. 

 

Estos resultados revelan, por una parte, la estabilidad de la molécula de 

clorfenamina bajo radiación visible y por otra, que es posible degradar al fármaco 

con el empleo de radiación UV, sin embargo, como ya ha se ha señalado en la 

sección de antecedentes, el empleo de este tipo de radiación conlleva gastos 

energéticos, económicos y ambientales considerables (122). 

 

Siguiendo con esta línea, se procedió a evaluar los materiales sintetizados 

en el simulador solar bajo condiciones similares a las previamente descritas. Los 

resultados experimentales se presentan en la Figura 10. En ella se puede observar 

que todos los XOC dopados contribuyeron a la remoción del fármaco logrando tasas 
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del orden del 91, 76, 61 y 39 % para los materiales XFe, XNi, XZn y XCu, 

respectivamente. 

 

 

Por otra parte, para la interpretación de los datos cinéticos se consideraron 

los modelos cinéticos de primer orden de uno y dos parámetros planteados en la 

sección 2.9. Las ecuaciones empleadas de ambos modelos se presentan en la 

Tabla 9. 

  

 

Figura 10 Cinética de degradación de CF mediante distintos tipos de irradiación a pH 3. 
Las líneas continuas representan la predicción del modelo cinético de 1er orden  
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Tabla 9 Modelos cinéticos empleados en las diferentes pruebas fotocatalíticas 

Parámetros de los 

modelos 
Ecuación 

Modelo 1er orden 𝐶𝐴 = 𝐶𝐴0𝑒−𝑘∙𝑡 (35) 

Modelo 1er orden 2 

parámetros 
𝐶𝐴 = 𝐶𝐴0{[(1 − 𝛽)𝑒−𝑘∙𝑡] + 𝛽} (36) 

 

Los parámetros de cada modelo se estimaron a través de un ajuste no lineal 

empleando el software Statistica. En la Tabla 10 se condensan los parámetros 

obtenidos, así como su porcentaje de desviación. Los resultados indicaron que el 

modelo cinético de primer orden de dos parámetros ajustó mejor los datos 

experimentales en la mayoría de los casos.  

 

Ocampo Pérez et al. (120) utilizaron el mismo modelo cinético de primer 

orden con dos parámetros para interpretar las cinéticas de fotodegradación de 

citarabina al emplear diversos carbones activados y TiO2 bajo radiación UV, los 

resultados fueron una interpretación satisfactoria de los datos experimentales con 

un porcentaje de desviación global menor al 10% 
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Tabla 10 Resultados obtenidos de las degradaciones fotocatalíticas de CF (15 mg L-1) 
empleando XOC dopados con metales de transición transcurridos 60 minutos 

Proceso XOC 
Degradación60 

(%) 

Modelo 1er 

orden 

Modelo 1er orden 2 

parámetros 

k × 10-2 

(min-1) 

Desv. 

(%) 

k × 10-2 

(min-1) 

B 

(mg L-1) 

Desv. 

(%) 

Fotólisis NA 1.0 
7.45 × 10-

5 
0.16 5.17 × 100 0.996 0.15 

Fotocatálisis 

XNi 76.0 4.84 5.83 11.2 0.261 1.12 

XZn 60.6 2.26 3.12 8.34 0.404 1.40 

XCu 38.5 1.07 2.07 9.93 0.631 0.33 

XFe 91.1 8.72 7.11 17.8 0.214 1.72 

 

Los resultados condensados en esta tabla indican que el XFe es el material 

que presenta una mayor eficiencia en la degradación del fármaco clorfenamina bajo 

las condiciones seleccionadas, al igual que una mayor velocidad de acuerdo con la 

constante cinética, es por ello que el resto del estudio se centrará en la evaluación 

de este material bajo diversas condiciones experimentales. 

 

5.2 Caracterización morfológica  

La morfología de los materiales sintetizados se conoció a través del análisis 

de microscopía electrónica de barrido (MEB). En la Figura 11(a) se presenta la 

micrografía de barrido del material XBco a 9070 aumentos, en ella se observa que 
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la muestra presenta una superficie compacta, resultado de la unión de 

conglomerados poliméricos.  

 

Por otro lado, el análisis morfológico reveló que los materiales dopados con 

hierro (Figura 11(b)) presentan una estructura distinta a la del material de referencia, 

con la presencia de agregados poliméricos con un tamaño de partícula entre los 100 

nm y 1 µm. Los cuales pueden deberse a la coalescencia de las microesferas de 

carbón en el proceso de sol-gel de acuerdo con lo ya divulgado para xerogeles de 

carbono dopados con níquel, cobre y hierro, en donde se reportaron micrografías 

similares (123,124). 

 

El análisis elemental (EDS) realizado con el MEB, reveló la presencia de 

carbono y hierro en la superficie de todas las muestras dopadas, en donde la 

muestra XFe 1.0 presentó un 75.4 y 0.1 en porcentaje atómico de carbono y del 

metal respectivamente. La Figura 12 muestra la micrografía con el mapeo 

elemental, sobresaliendo el Fe en color verde. Se puede observar una distribución 

polidispersa del catión metálico sobre la superficie de las nanopartículas de 

carbono, lo que confirma la presencia de este elemento en la superficie del material. 
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Figura 11 Micrografías de las muestras XBco (a) y XFe 1.0 (b) a 5.00 kV 

 

 

Figura 12 Análisis EDS de la muestra XFe 1.0 
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5.3 Caracterización textural  

Las propiedades de textura de las muestras se presentan en la Tabla 11. El 

análisis de área superficial, así como el volumen y diámetro promedio de poro fueron 

obtenidos mediante el método BET y BJH respectivamente.  

 

La inclusión del ion metálico en el proceso de gelificación, especialmente 

para la muestra XFe 1.0, presentó una mayor área superficial y volumen de poro, lo 

cual puede ser atribuido a la buena distribución del metal sobre la matriz polimérica, 

además de indicar un desarrollo de microporosidad (124), caso contrario del XBco 

que presentó la menor área superficial por su densificación. 

 

Por otra parte, las isotermas obtenidas son del tipo IV según la IUPAC, 

característica de materiales mesoporosos. El material XBco mostró un lazo de 

histéresis tipo H2 el cual puede ser atribuido por el bloqueo de poro o la percolación 

en un rango estrecho de cuellos de poro. Todos los materiales dopados con Fe 

presentaron un lazo de histéresis tipo H1, normalmente asociado a materiales 

porosos que consiste en aglomerados o esferas compactas uniformes (22,125). En 

el apéndice A se presentan las isotermas de adsorción de los materiales. 
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Tabla 11 Propiedades texturales de los distintos materiales mediante fisisorción de 

nitrógeno 

Muestra 

ASBET, 

(m² g-1) 

BSMIC  

(m2 g-1) 

CVTotal, 

(cm3 g-1) 

DDp, 

(nm) 

XBco 1.08 0.29 0.0008 3.12 

XFe 0.5 3.27 1.94 0.0046 5.63 

XFe 1.0 11.47 7.38 0.0249 8.67 

XFe 1.5 5.71 3.54 0.0083 5.84 

A= Área superficial especifica (BET) evaluada a partir de datos de adsorción de N2 a -196 °C 

B= Áreas de superficie de microporos calculadas mediante el método t-plot. 

C= Volumen total de poros estimado sobre la base del volumen adsorbido  

D= Tamaños de poro derivados de las ramas de adsorción de las isotermas utilizando el método BJH 

 

5.4 Caracterización fisicoquímica superficial  

5.4.1 Análisis de espectroscopía de infrarrojo  

El análisis por espectroscopía de infrarrojo con transformada de Fourier 

(FTIR) permitió identificar los diversos grupos funcionales que se encuentran en la 

superficie de los xerogeles de carbono. En la Figura 13 se aprecian los espectros 

FTIR de las muestras XBco y XFe 1.0, se puede observar que ambas muestran 

bandas similares, sobresaliendo a 3300 cm-1 un enlace del tipo O-H característico 

de grupos fenólicos, una vibración de estiramiento alrededor de 2900 cm-1 

perteneciente al enlace C-H de grupos alifáticos, el cual se confirma por la presencia 

de una señal a 1441 cm-1 correspondiente una vibración de deformación. 
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Las vibraciones detectadas a 1710 y 1214 cm-1 pertenecen a los enlaces C=O 

y C-O, respectivamente, pudiéndose apreciar una banda más intensa para la 

muestra XFe 1.0 debido a la inserción del ligante. Por otra parte, la banda detectada 

a los 1607 cm-1 es un enlace C=C perteneciente a un grupo aldehído o un anillo 

aromático. La presencia de estructuras aromáticas en la superficie del material se 

puede ratificar gracias a la señal detectada a los 964 cm-1, la cual corresponde a un 

enlace del tipo C-H de un anillo aromático, dicha señal se puede ver intensificada 

en el material dopado debido al complejo metálico formado (24,27,103,104,126).  

 

En el apéndice A se localizan los espectros de FTIR de los demás materiales 

sintetizados.  

 

 

Figura 13 Espectro FTIR de las muestras ---XBco y --- XFe 1.0 
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5.4.2 Análisis por espectroscopía fotoelectrónica de rayos X  

Mediante espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS) se pudo conocer 

información acerca del entorno molecular de las muestras, el estado de oxidación y 

átomos enlazantes.  

 

En la Tabla 12 se encuentran los porcentajes elementales de las diversas 

muestras mientras que en la Figura 14 se presenta el espectro completo 

(survey) de las muestras XBco y XFe 1.0. Es posible observar las señales 

correspondientes a la presencia elemental de carbono y oxígeno para ambos 

materiales, además de la señal de hierro para las muestras dopadas con este 

elemento. Así mismo, se puede apreciar que la proporción de oxígeno por 

carbón incremento para los materiales dopados, esto se puede adjudicar a la 

presencia del citrato. 

 

Tabla 12 Cuantificación elemental de los materiales por XPS. La información se presenta 

en porcentaje atómico 

Muestra Fe2p O1s C1s O/C 

XBco - 23.59 76.41 0.31 

XFe 0.5M 0.42 33.36 66.22 0.51 

XFe 1.0M 0.89 30.93 68.18 0.45 

XFe 1.5M 0.42 36.32 63.26 0.57 
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Figura 14 Espectro de XPS para ----XBco y ---- XFe 1.0 

 

Conjuntamente, en la Tabla 13 se incluyen los resultados obtenidos tras la 

deconvolución de los espectros de alta resolución para las regiones elementales 

C1s, O1s y Fe2p. Dicho análisis se realizó empleando el software OriginPro 9.0, 

considerando una función Gaussiana. Los resultados ratificaron la presencia de 

grupos carboxílicos y Fe(III) en las muestras de XFe, esto conduce a plantear la 

formación de un complejo metálico tipo citrato de hierro  

 

En la Figura 15 se muestran las deconvoluciones de la región C1s para las 

muestras XBco y XFe 1.0. En ambos casos el pico élite, se localiza entorno a los 

285 eV el cual corresponde al enlace C-C con hibridación tipo sp2, es de esperar 

que este tipo de enlace sea mayoritario en los materiales poliméricos con 

estructuras orgánicas.  
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Además de esta señal, se incluyeron dos más correspondientes a los enlaces 

C-O y C-C con hibridación tipo sp3 entorno a los 286 eV, mientras que el tercer pico, 

que corresponde al enlace C=O se localizó a 288 eV. Todos estos enlaces son 

característicos para estos materiales y ya han sido previamente reportado por otros 

autores (103,114,115). De la información obtenida, es posible observar el 

incremento de los grupos oxigenados, principalmente del tipo carbonilo (103). 

 

 

 

Figura 15 Deconvoluciones de C1s para XBco (a) y XFe 1.0 (b) 
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Tabla 13 Resultados de las deconvoluciones de C1s, O1s y Fe2p obtenidos mediante los espectros de XPS de las muestras. Los 

datos de las muestras están presentados en porcentajes atómicos 

Región C1s O1s Fe2p 

Pico 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Enlace C-Csp2 C-Csp3 y C-O C=O C=O C=O y O-H C-O Fe2O3 FeOOH Fe2O3 

Energía, eV 

284±06 286±0.5 288±0.5 531±0.5 532±0.3 534±0.3 709 711 713 

Muestra 

XBco 38.63 44.10 17.25 4.33 65.40 0.43 - - - 

XFe 0.5 54.40 24.83 20.76 - 65.05 34.94 2.99 96.99 0.008 

XFe 1.0 39.61 38.59 21.92 17.19 82.37 0.434 5.05 34.76 60.17 

XFe 1.5 50.55 15.98 33.45 - 77.00 22.99 18.27 62.21 19.50 
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Así mismo, para la región del O1s también se realizó un análisis de alta 

resolución (Figura 16). Estos espectros también fueron deconvolucionados, para 

ello se seleccionaron 3 regiones las cuales son acordes con la naturaleza de las 

muestras y ya han sido previamente reportadas (124,127).  

 

Las regiones seleccionadas corresponden a los enlaces del tipo C=O a 531 

eV; C=O y O-H a 532 eV y C-O-C a 534 eV. Gracias a este análisis se puede 

apreciar que todas las muestras presentan una alta concentración de enlaces del 

tipo O-H, y que el material XFe 1.0 presenta una mayor proporción de grupos 

carbonilos con respecto a los otros materiales dopados. 

 

 

Figura 16 Deconvoluciones O1s para XBco (a) y XFe 1.0 (b) 
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En el caso de los materiales dopados con Fe, el análisis elemental de alta 

resolución (Figura 17), presentó el pico satélite correspondiente a Fe2p3/2 a 711.5 

eV. Este pico puede ser debido a el enlace de FeO(OH), este hallazgo corrobora la 

formación de un enlace entre el ion metálico y los grupos oxigenados del material 

(124). A su vez, las señales detectadas a 709 y 713 eV, se atribuyeron a óxidos de 

Fe3+ (Fe2O3), que nos confirma el estado de oxidación del elemento (81). 

 

 

Figura 17 Deconvolución de Fe2p en la muestra XFe 1.0 

 

En el apéndice A se encuentra la caracterización por espectroscopía 

fotoelectrónica de rayos X realizada para los materiales dopados con Cu, Ni y Zn. 
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5.5 Caracterización electroquímica  

5.5.1 Espectroscopía de reflectancia difusa acoplada a 

ultravioleta/visible (DRUV-Vis) 

La determinación de la energía de banda prohibida (Eg) de los materiales se 

realizó mediante espectroscopía de reflectancia difusa, aplicando la teoría de 

Kubelka-Munk. En la Figura 18, a modo de ejemplo, se ilustran los Esquema de la 

energía de banda prohibida de las muestras XBco y XFe 1.0, considerando las 

transiciones directas permitidas (n = 1/2). Es posible observar que la inserción del 

catión metálico abate significativamente la Eg del material (116). 

 

Aunado a esto, en la Tabla 14 se condensan los Eg de los materiales dopados 

con hierro y el de referencia. En la misma tabla se presentan las longitudes de onda 

de activación de cada muestra, esta última se estimó a partir de la ecuación de 

energía del fotón. 

 

Los resultados obtenidos revelaron que, al insertar el metal en la matriz 

polimérica, la Eg de los materiales dopados se vio notablemente disminuida con 

respecto al material de referencia. Además, los resultados obtenidos indican que la 

variación en la concentración del agente dopante no afecto significativamente en la 

Eg; que la activación de las muestras dopadas se da en la región visible del espectro 

electromagnético, mientras que el material de referencia se activa a longitudes de 

onda por debajo de esta región. 
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Figura 18 Esquema de energías de banda prohibida aplicando la teoría de Kubelka-
Munk para los materiales: ---XBco y --- XFe 1.0 

 

 

Tabla 14 Valores de la energía de banda prohibida de acuerdo con la longitud de onda 

determinados para XBco y XFe (a sus diferentes relaciones molares) 

Material 
Eg 

(eV) 

Longitud de onda 

(nm) 

XBco 5.04 246 

XFe 0.5 1.6 775 

XFe 1.0 1.7 729 

XFe 1.5 1.5 826 
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Resultados similares fueron reportados por Orellana García et al. (80); en 

este trabajo los autores sintetizaron diversos XOC dopados con metales de 

transición y detectaron que la Eg también se localiza en la región visible. Los autores 

también señalan que la carbonización de los materiales repercute en su Eg, 

aumentando esta y llevando al material a una activación en la región UV. 

 

5.5.2 Análisis de fotoluminiscencia 

Con la finalidad de profundizar en la eficiencia de la captura de agentes 

portadores de carga, así como la transferencia y recombinación del par electrón-

hueco se procedió a realizar un análisis de fotoluminiscencia de las muestras XBco 

y XFe 1.0 (117). Para ello las muestras fueron irradiadas a una longitud de onda de 

380 nm y después se registraron las emisiones de las muestras en un intervalo de 

400 a 700 nm. En la Figura 19 es posible observar los espectros de emisión de 

ambas muestras, en los mismos se indican las longitudes características donde se 

registraron emisiones trap sites. 
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Figura 19 Espectro de emisión de fotoluminiscencia de muestras ---XBco y --- XFe 1.0 

por una lampara de Xe a 380 nm 

 

Por otra parte, la intensidad de las señales detectadas se correlaciona con la 

velocidad de recombinación del par electrón hueco, así, conforme más intensa es 

la señal el tiempo de recombinación es menor.  

 

Los resultados obtenidos de la caracterización electroquímica indican que la 

inserción del hierro en la matriz polimérica del material conduce a su activación en 

la región visible del espectro electromagnético y que además la excitación del 

material tiene un tiempo de vida media mayor al material libre del metal de 

transición. 
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5.6 Remoción indirecta de clorfenamina  

Como ya se discutió en la sección 5.1 la molécula de la clorfenamina es 

fotoestable en la región visible del espectro electromagnético, por ello es necesario 

plantear otras vías alternas de remoción. Dentro de las vías de remoción indirecta 

esta la aplicación de un sólido que puede funcionar como fotocatalizador en 

presencia de luz, material adsorbente o bien como un catalizador heterogéneo en 

ausencia de radiación. 

 

Ahora bien, la manera más habitual de medir la eficiencia de estos procesos 

es a través de cinéticas de remoción donde se consideraron como variables de 

respuesta la constante cinética, estimada en este caso con el modelo de primer 

orden con dos parámetros (27) y el porcentaje de degradación el cual se estimó con 

la ecuación siguiente:  

 

%𝐷𝑒𝑔𝑟𝑎𝑑𝑎𝑐𝑖ó𝑛 = (1 −  C/𝐶 𝐶𝐹0) × 100% (37) 

 

donde C es la concentración medida respecto al tiempo y 𝐶𝐶𝐹0 es la 

concentración inicial de clorfenamina (15 mg/L) utilizada para el experimento.  

 

5.6.1 Degradación de CF mediante fotocatálisis heterogénea  

En la Figura 20 se presenta las cinéticas de degradación de la clorfenamina 

empleando los diversos materiales bajo radiación solar a pH 3 y 25 °C. Por otra 

parte, en la Tabla 15 se muestran los porcentajes de degradación de los diversos 
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materiales, los parámetros cinéticos del modelo de primer orden de dos parámetros 

y su porcentaje de desviación.  

 

Es posible apreciar que tras una hora de tratamiento el material de referencia 

presentó una degradación apenas del 12% mientras que para todos los materiales 

dopados; la caída en la concentración superó el 50% tras 10 minutos de tratamiento. 

Además, cabe resaltar que el porcentaje de degradación aumento conforme la 

cantidad de hierro disminuía en el material, esto se puede adjudicar a la formación 

de aglomerados del metal, con lo que la dispersión de este en la superficie se vería 

comprometida al incrementar la dosis de este.  

 

Por otra parte, la velocidad del proceso para los diversos materiales siguió el 

siguiente orden: XFe 1.5 > XFe0.5 ≈ XFe 1.0, este comportamiento puede 

adjudicarse a un fenómeno de transferencia de masa. 

 
Figura 20 Cinéticas de degradación de CF (15 mg L -1) a pH 3 mediante fotocatálisis 

para los diferentes XOC al paso de 60 minutos empleando radiación solar 
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Tabla 15 Resultados de la degradación de CF (15 mg L-1) por fotocatálisis heterogénea 

usando luz solar a pH 3 al paso de 60 minutos 

Muestra 

k × 10-1 

(min-1) 

B 

(mg L-1) 

Desv. 

(%) 

Degradación60 

(%) 

XFe 0.5 1.89 0.11 4.01 93 

XFe 1.0 1.78 0.21 1.72 83 

XFe 1.5 2.91 0.34 1.56 70 

XBco 0.21 0.17 0.20 12 

 

 

5.6.2 Adsorción 

Diversos autores han reportado que un proceso inherente a la catálisis y 

fotocatálisis es la adsorción (94). Por ello se llevaron a cabo pruebas de adsorción 

de los distintos materiales, para ello se replicaron las condiciones experimentales 

del ensayo fotocatalítico con el atenuante de que los tubos de reacción se aislaron 

de cualquier tipo de radiación lumínica. En la Tabla 16 se condensan los resultados 

obtenidos para los distintos materiales.  

 

Por una parte, es posible observar que, sí existe una componente adsortiva 

ligada al proceso de remoción, no obstante, la velocidad de este proceso es diez 

veces menor que la presentada en el proceso catalítico. Resultados similares fueron 

obtenidos en la remoción de paracetamol en fase acuosa empleando un xerogel 

dopado con hierro y un surfactante aniónico (CH3(CH2)11OSO3Na) (128). 
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Con base a los resultados obtenidos, es posible definir que en el proceso 

indirecto de remoción del fármaco empleando los XOC dopados con hierro, bajo 

radiación visible, existen dos componentes principales, una adsortiva y otra 

fotocatalítica, ahora bien, es pertinente definir si estos procesos son aditivos o bien, 

se presenta un efecto sinérgico. 

 

Tabla 16 Resultados de la remoción de CF por adsorción para los distintos materiales al 

paso de 60 minutos 

Muestra 

k × 10-2 

(min-1) 

B 

(mg L-1) 

Desv.  

(%) 

Remoción60  

(%) 

XFe 0.5 2.23 0.49 0.54 35 

XFe 1.0 5.30 0.73 0.37 25 

XFe 1.5 5.58 0.78 0.22 22 

XBco 7.65 0.96 0.11 2.5 

 

5.6.3 Efecto de la sinergia del proceso fotocatalítico 

La sinergia es un factor importante para tener en cuenta cuando se están 

analizando diversos procesos con un fin común, para este caso, la eliminación del 

antihistamínico clorfenamina. El procedimiento habitual consiste en seleccionar una 

variable de respuesta y a partir del valor obtenido del proceso que conjuga todos los 

subprocesos, ir substrayendo las contribuciones de estos. Para que este análisis 
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sea válido se debe buscar que las condiciones para los diversos experimentos sean 

similares. 

 

En nuestro caso, la variable de respuesta seleccionada fue el porcentaje de 

degradación y se seleccionó como proceso principal los experimentos fotocatalíticos 

ya que en estos ocurren simultáneamente los procesos de adsorción y fotólisis. La 

ecuación 38 expresa el principio de la evaluación sinérgica para el proceso 

fotocatalítico. 

 

𝑆𝐹𝑡𝑐 =  𝐹𝑜𝑡𝑜𝑐𝑎𝑡á𝑙𝑖𝑠𝑖𝑠 − 𝐹𝑜𝑡ó𝑙𝑖𝑠𝑖𝑠 − 𝐴𝑑𝑠𝑜𝑟𝑐𝑖ó𝑛  (38) 

 

Donde 𝑆𝐹𝑡𝑐   es el porcentaje de sinergia fotocatalítico de los diversos 

procesos evaluados: adsorción, fotólisis y fotocatálisis; ocupando para la ecuación 

sus porcentajes de degradación respectivos en función del tiempo. 

 

En la Figura 21 se observan las diversas contribuciones de los procesos 

presentes en la fotodegradación de la clorfenamina empleando el XFe 1.0. Estos 

resultados revelan que los XOC dopados con hierro actúan, realmente, como 

fotocatalizadores, ya que la suma de las contribuciones adsortivas y fotolíticas es 

menor a la componente fotocatalítica.  
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Figura 21 Comparación de la degradación de clorfenamina mediante adsorción, fotólisis 
y fotocatálisis con luz visible, mediante el cual se obtuvo su porcentaje sinérgico 

 

5.6.4 Degradación de CF mediante Fenton-like heterogéneo 

Dada que la evidencia de que los materiales sintetizados cuentan con la 

presencia de Fe(III) en su superficie se exploró la posibilidad de emplearlos en un 

proceso del tipo Fenton-like heterogéneo. Para ello, se replicaron las condiciones 

experimentales de los ensayos de adsorción con la peculiaridad de que se les 

añadió una dosis de H2O2 para promover la formación de especies oxidantes, según 

lo descrito en la sección 2.6.2. Los resultados obtenidos se condensan en la Tabla 

17; revelando que el porcentaje de degradación para este proceso, tras 60 minutos, 

es similar al reportado para la componente adsortiva en el proceso fotocatalítico 

(Tabla 16), sin embargo, la constante cinética para la muestra XFe 1.0 es 3.4 veces 

mayor para este proceso catalítico. Estos resultados brindan indicios de que los 

XOC dopados con Fe (III) pueden ser empleados en un proceso del tipo Fenton-

like. 
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Tabla 17 Resultados de los experimentos en el proceso Fenton-like para las distintas 

relaciones del metal, a pH 3 y 100 µL de H2O2 durante 60 minutos 

Muestras 

k × 10-1, 

min-1 

B 

(mg L-1) 

Desv.  

(%) 

Degradación60  

(%) 

XFe 0.5 1.88 0.75 0.50 33 

XFe 1.0 17.8 0.84 0.19 19 

XFe 1.5 5.07 0.81 0.28 23 

 

5.6.5 Degradación de CF mediante foto Fenton-like heterogéneo  

Dados los resultados obtenidos el material XFe 1.0 se evaluó en un proceso 

del tipo foto Fenton-like heterogéneo (FFLH) bajo radiación visible en un simulador 

solar. En la Figura 22 se puede apreciar un decaimiento de más del 80% en la 

concentración del fármaco tras 5 minutos de tratamiento para el proceso FFLH con 

el XFe 1.0. 

Más aun, se evidencia que tanto la velocidad de caída, como el porcentaje 

degradado es mayor que por un proceso fotocatalítico simple, considerando esto se 

evaluaron los diversos XOC dopados con hierro bajo diferentes condiciones 

experimentales, como son cantidad del material, concentración inicial del fármaco y 

dosis del peróxido de hidrógeno. Los resultados obtenidos se condensan en la Tabla 

18 y demuestran que la adición del peróxido de hidrógeno coadyuva 

significativamente en el proceso de degradación del fármaco. Por ejemplo, el 
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empleo del material XFe 1.0 en el proceso FFLH reportó un porcentaje de 

degradación del 93.4 %, lo que representa un incremento de 1.13 veces con 

respecto al proceso fotocatalítico simple, más aun, la velocidad del proceso de 

degradación se multiplicó 5.25 veces con respecto al proceso simple.  

Los resultados obtenidos señalan, por una parte, un posible efecto sinérgico 

y por otra, la necesidad de realizar un estudio más completo sobre el efecto de las 

diversas variables de operación, por lo que es pertinente realizar un diseño de 

experimentos. 

 

 

Figura 22 Cinéticas de degradación de CF empleando el XBco y XFe 1.0 a pH 3 por 60 
minutos y luz solar. Las líneas continuas representan la predicción del modelo cinético 

de 1er orden  
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Tabla 18 Condiciones y resultados de los experimentos de degradación de CF, para 

evaluar las diferentes variables en el proceso fotocatalítico y FFLH 

Material 

C0, CF 

(mg L-1) 

H2O2 

(µL) 

k ×10-1 

(min-1) 

B 

(mg L-1) 

Desv. 

(%) 

Degradación60 

(%) 

XBco b 15 0 0.02 0.17 0.20 11.5 

XFe 1.0b 15 0 1.78 0.21 1.72 82.9 

XFe 1.0b 15 100 9.34 0.12 1.50 93.4 

XFe 0.5 b 15 0 1.89 0.11 4.01 93.4 

XFe 1.5 b 15 0 2.91 0.34 1.56 71.0 

XFe 0.5 a 30 50 5.53 0.29 0.93 75.7 

XFe 0.5 a 30 150 6.97 0.18 0.82 83.4 

XFe 0.5 a 7.5 150 8.92 0.04 3.69 93.3 

XFe 0.5 c 7.5 150 7.62 0.04 2.71 94.6 

XFe 1.5 c 30 150 1.82 0.15 1.90 84.3 

XFe 0.5 c 30 150 4.86 0.15 4.98 94.5 

a= 0.5 mg mL-1; b= 1 mg mL-1; c=2 mg mL-1  

5.6.6 Efecto de la sinergia del proceso FFLH 

Como ya se señaló en la sección 5.6.3, el efecto sinérgico puede ser 

cuantificado a partir de la sustracción de las contribuciones de los procesos 

específicos a un proceso que las integre, siempre y cuando se mantengan las 
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condiciones experimentales pertinentes a cada proceso. De esta manera, es posible 

sustraer del proceso FFLH, la contribución específica del proceso Fenton-like 

heterogéneo y la contribución sinérgica del proceso fotocatalítico simple; dicha 

contribución ya considera los efectos de adsorción y fotólisis. Lo anterior se expresa 

de forma matemática en la Ecuación (39), la cual se presenta a continuación:  

 

𝑆𝐹𝐹 =  𝐹𝑜𝑡𝑜𝐹𝑒𝑛𝑡𝑜𝑛 − 𝐹𝑒𝑛𝑡𝑜𝑛 − 𝑆𝐹𝑡𝑐 (39) 

 

Donde 𝑆𝐹𝐹  es el porcentaje de sinergia total de los diversos procesos 

evaluados; 𝐹𝑜𝑡𝑜𝐹𝑒𝑛𝑡𝑜𝑛 , 𝐹𝑒𝑛𝑡𝑜𝑛 y 𝑆𝑖𝑛𝐹𝑡𝑐. Como variable de estudio se seleccionó 

el porcentaje de degradación. 

 

En la Figura 23 se muestran los porcentajes de degradación de los diferentes 

procesos empleando el material XFe 1.0 a pH 3 y temperatura ambiente. Al aplicar 

la ecuación (38) se obtiene el porcentaje sinérgico del proceso FFLH, a los 

diferentes tiempos. Realizando un promedio global de estas contribuciones se 

encuentra que existe una contribución sinérgica entorno al 20%; esto nos indica que 

el proceso FFLH no resulta de la suma de las contribuciones de los procesos 

fotocatalíticos simple y Fenton-Like heterogéneo, sino que realmente hay una 

sinergia integradora en la degradación de la clorfenamina presente en fase acuosa.  
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Figura 23 Sinergia de los diversos procesos FFLH con respecto a los demás procesos 
evaluados 

 

5.7 Diseño de experimentos  

Se llevó acabo un diseño de experimentos 24 con tres puntos centrales (Tabla 

19), en el cual los factores considerados fueron: la concentración del fármaco (CoF), 

la dosis del catalizador (DCat), la dosis de Fe impregnado en el xerogel (DFeXOC) 

y la cantidad de H2O2 en los experimentos (CPer), teniendo como variables de 

respuesta los porcentajes de degradación y la constante cinética del proceso. Con 

un nivel de significancia del 95%. 

Tabla 19 Diseño factorial 24 con tres puntos centrales 

Nivel CoF DCat DFeXOC CPer 

-1 7.5 0.5 0.5 50 

1 15 2 1.5 150 
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En el análisis de varianza (Tabla 20) realizado para la variable de respuesta 

porcentaje de degradación se observa que los valores de P para los factores 

mayores que 0.05 no afectan significativamente al proceso de degradación, caso 

contrario de aquellos que estén por debajo. Se verificó los supuestos de normalidad, 

varianza constante e independencia para los datos de manera gráfica observando 

una aleatoriedad adecuada. 

 

Los factores individuales analizados como la concentración del fármaco, la 

dosis de Fe impregnado en el xerogel y la cantidad de H2O2 afectan 

significativamente al porcentaje de degradación. Caso similar para la interacción de 

dos factores, como lo son: la concentración del fármaco y la cantidad de H2O2. Lo 

mencionado primeramente se corroboró con el diagrama de Pareto, en donde se 

observó que todos los factores anteriormente mencionados sobrepasan el 80% del 

análisis, siendo la concentración del fármaco el que tiene un mayor efecto 

estandarizado.  

 

Además, por medio de las gráficas de interacción (Anexo A), se tuvo en la 

mayoría de los casos nulo entrecruzamiento entre los factores evaluados, siendo la 

única interacción la cantidad de peróxido y la dosis del catalizador. 
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Tabla 20 ANOVA realizada de los factores más significativos del proceso fotocatalítico 

para la degradación como variable de respuesta 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

Modelo 5 1726.12 345.22 105.11 0.000 

Lineal 3 1630.88 543.63 165.51 0.000 

DFeXOC 1 43.89 43.89 13.36 0.003 

CoF 1 1191.98 1191.98 362.91 0.000 

CPer 1 395.02 395.02 120.27 0.000 

Interacciones de 2 términos 1 83.27 83.27 25.35 0.000 

CoF*CPer 1 83.27 83.27 25.35 0.000 

Curvatura 1 11.97 11.97 3.65 0.079 

Error 13 42.70 3.28   

Falta de ajuste 11 21.89 1.99 0.19 0.975 

Error puro 2 20.81 10.40   

Total 18 1768.82    

 

En cuanto a la curvatura del análisis de varianza, este no representó un valor 

significativo, en donde el modelo se pudo ajustar adecuadamente. 
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Para el caso de la constante cinética como variable de respuesta también se 

realizó una ANOVA (Tabla 21). Todos los factores evaluados estadísticamente 

presentaron valores no significativamente importantes, en el caso de los factores de 

un solo término CoF y DFeXOC sobrepasaron el valor de P, siendo este < 0.05, los 

factores con tres términos tampoco afectaron la variable de respuesta. La curvatura 

arrojó un grado de libertad, esto nos quiere decir que no es significativamente 

importarte ya que puede representar adecuadamente el modelo. 

 

Así mismo la gráfica de interacción ilustra una nula interacción entre los 

factores evaluados, al presentarse los resultados en líneas paralelas (Apéndice A).  
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Tabla 21 ANOVA realizada de los factores más significativos del proceso fotocatalítico 

para la constante cinética como variable de respuesta 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

Modelo 5 2.23832 0.44766 3.81 0.024 

Lineal 2 0.32728 0.16364 1.39 0.283 

DFeXOC 1 0.09230 0.09230 0.78 0.392 

CoF 1 0.23498 0.23498 2.00 0.181 

Interacciones de 3 términos 2 0.28560 0.14280 1.21 0.329 

DFeXOC*CoF*CPer 1 0.18667 0.18667 1.59 0.230 

DFeXOC*DCat*CPer 1 0.09893 0.09893 0.84 0.376 

Curvatura 1 1.62544 1.62544 13.82 0.003 

Error 13 1.52901 0.11762   

Falta de ajuste 11 0.27469 0.02497 0.04 1.000 

Error puro 2 1.25432 0.62716   

Total 18 3.76732    
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5.8 Determinación de los radicales •HO y e-
aq en el sistema foto-Fenton solar 

La elucidación del mecanismo de acción de los XOC dopados con Fe(III) en 

el proceso FFLH se llevó a cabo mediante el uso de terbutanol y NaNO3 como 

inhibidores del radical hidroxilo (•HO) y el electrón acuoso (e-
aq), respectivamente. 

Los resultados mostrados en la Figura 24, demuestran que el secuestro del radical 

•HO provoca la reducción de la velocidad de degradación de CF significativamente, 

mientras que el proceso de degradación no sufre afectaciones significativas al 

bloquear la ruta del e-
aq.  

 

En las ecuaciones 40-43 se desglosa el efecto del catalizador para la 

ausencia de los radicales hidroxilos y en las ecuaciones 44-47 para el electrón 

acuoso. Por lo tanto, se puede asumir que la mayor contribución para la 

fotodegradación del fármaco es dada por el radical hidroxilo el cual se forma a partir 

de la interacción del agua y peróxido de hidrogeno con los “huecos” del material 

fotocatalizador.  

𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 − 𝑂𝐻− +  ℎ𝑠
+ ↔ 𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥  +  𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥|𝑂𝐻• (40) 

𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 − 𝑂𝐻− +  ℎ𝑓
+ ↔ 𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥|𝑂𝐻• (41) 

𝑂𝐻− + ℎ𝑠
+ ↔ 𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 + 𝑂𝐻• (42) 

𝑂𝐻− + ℎ𝑠
+ ↔ 𝑂𝐻• (43) 
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𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 − 𝑂2 +  𝑒𝑠
− ↔ 𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥  +  𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥|𝑂2

− (44) 

𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 − 𝑂2 +  𝑒𝑓
− ↔  𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥|𝑂2

− (45) 

𝑂2 + 𝑒𝑠
− ↔ 𝑋𝑂𝐶𝑜𝑥 + 𝑂2

− (46) 

𝑂2 + 𝑒𝑓
− ↔ 𝑂2

− (47) 

 

 

Figura 24 Gráfica comparativa para el proceso FFLH al emplear secuestradores de 

radicales (OH• y e-) en donde la simbología indica cual radical fue el “capturado”. 

Experimentos realizados con radiación solar por 60 minutos, 100 µM de H2O2 y 1 mg 

mL -1 del catalizador 

 

5.9 Ciclos de reúso de los XOC de Fe 

Los materiales estudiados fueron sometidos a un proceso de reúso, donde el 

material ya utilizado se secó y se volvió a utilizar para la degradación del fármaco. 
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Los resultados obtenidos de dicho proceso se muestran en la Figura 25 donde se 

puede constatar que solo es posible realizar un par de ciclos de reúso del material, 

debido a que después la efectividad del catalizador empieza a decrecer 

considerablemente, lo cual puede atribuirse a la pérdida del material durante el 

proceso de recuperación y secado o por una degradación del material. Dicha 

degradación puede atribuirse a diversos factores, por ejemplo, a un ataque de las 

especies oxidantes generadas o por una lixiviación del metal presente en el XOC. 

Estos resultados plantean un área de oportunidad en el estudio de estos materiales 

en procesos fotocatalíticos 

 

Figura 25 Porcentajes de degradación de CF (15 mg L-1) en los ciclos de reúsos del 
XFe 1.0 en el proceso FFLH 

 

5.10 Mecanismo de degradación del fármaco  

El proceso de degradación de un contaminante orgánico, como es el caso de 

la clorfenamina, por una vía oxidativa debe conducir a la formación de CO2, H2O, 
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H2NO3, y HCl estos últimos se deben formar a causa de la presencia de los grupos 

nitrogenados y clorados presentes en la estructura de la molécula. La herramienta 

analítica que se suele emplear para analizar este proceso de oxidación-

mineralización es la determinación de Carbón Orgánico Total (COT) presente en 

solución acuosa.  

 

Dicho análisis se utilizó para medir la eficiencia de los procesos FFLH y el 

fotocatalítico simple bajo radiación solar empleando el material XFe. Los resultados 

revelaron, por una parte, que el XOC al entrar en contacto con la fase acuosa 

contribuye significativamente al incremento del COT, no obstante se cuantificaron 

tasas de mineralización de 8.02 y 33.12 % tras 60 minutos de irradiación para los 

procesos FFLH y fotocatalítico simple, respectivamente. 

 

Los resultados obtenidos en el análisis COT revelan que si bien una parte de 

las moléculas de clorfenamina se están mineralizando la mayoría se transforma en 

otras moléculas orgánicas. Con la finalidad de determinar las principales moléculas 

orgánicas surgidas de los procesos FFLH y Fotocatalítico simple en la degradación 

del fármaco, se recurrió a la técnica analítica de cromatografía de líquidos de alta 

resolución acoplada a un espectrofotómetro de masas (UPLC-MS, por sus siglas en 

ingles). El estudio reveló que, en los diversos procesos de degradación de CF 

analizados, los subproductos detectados presentan un peso molecular muy similar 

a la molécula original, esta información se condensa en la Tabla 22 
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Dentro de los hallazgos realizados se puede observar en varios compuestos 

la adición de un átomo de cloro a la estructura orgánica, lo cual se puede deber al 

ataque de radicales hipoclorosos formados a partir de la reacción de los aniones Cl-

, procedentes del buffer utilizado para estabilizar el pH de las soluciones, y el radical 

•OH como lo indican las ecuaciones 48-50 (72). 

. 

𝐶𝑙− + 𝐻𝑂• → 𝐻𝐶𝑙𝑂•− (48) 

𝐻𝐶𝑙𝑂•− → 𝐶𝑙− + 𝐻𝑂• (49) 

𝐻𝐶𝑙𝑂•− + 𝑒𝑎𝑞
− → 𝐶𝑙− + 𝐻𝑂− (50) 

 

Tabla 22 Subproductos generados de los diversos procesos de degradación de CF 

(C16H19N2Cl) 

Proceso 
Formula 

molecular 

Peso 

molecular 

(g/mol) 

PPM Tr (min) 

F C16H18O4 274 1.8 3.44 

F, Fct, FFLH C15H24Cl2 275 6.5 3.20 

Fct, FFLH C15H24OCl2 291 10.5 3.02 

Fct, FFLH C11H19N4O2Cl2 310 9.8 3.20 

Fct, FFLH C10H24N2O2Cl2 275 6.9 3.20 

FFLH C7H13N3Cl2 174.5 14.3 1.69 

F = Fotólisis; Fct = Fotocatálisis; FFLH = Foto Fenton; Tr = Tiempo de retención; PPM= partes por millón 
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Por otra parte, se puede apreciar la reducción en el número de carbonos de 

la mayoría de las moléculas detectadas lo cual puede atribuirse al ataque de los 

radicales •OH a las estructuras aromáticas, logrando su apertura y oxidación de los 

carbones liberados (72). Además, se detectaron dos moléculas en las que el número 

de átomos de nitrógeno se incrementó, esto se podría deber a la escisión del anillo 

de piridina de la molécula principal y la formación de hidroxipiridina (129).  

 

5.11 Citotoxicidad de los subproductos de degradación  

Con base a los resultados obtenidos de la mineralización y subproductos de 

degradación del fármaco clorfenamina, analizados en la sección precedente, para 

los procesos de fotólisis, fotocatalítico simple y FFLH (estos últimos empleando el 

XFe 1.0), se procedió a realizar ensayos de viabilidad celular, con la intención de 

medir el posible daño de estas moléculas sobre seres vivos (81). 

Para ello, se seleccionaron dos tipos de células pertenecientes al sistema 

endocrino, el cual se ha reportado que, se ve afectado por el consumo de este tipo 

de sustancias (130) . Las líneas celulares seleccionadas fueron la HEK-293 y WRL-

68, las cuales corresponden a células de riñón e hígado humano, respectivamente, 

ambas pertenecientes al Banco Celular de la Universidad de Granada. Los 

resultados obtenidos se condensan la Figura 26. Es posible observar que en ambos 

casos y para los diferentes tiempos la viabilidad celular es superior al 85 %. En 

general, se considera que un índice de viabilidad superior al 75% es indicativo de 

baja citotoxicidad. Por ello, se puede considerar que los subproductos generados 

en la degradación de la CF a través de los procesos fotocatalíticos que emplean el 

XFe 1.0 no generan alteraciones al sistema endocrino. 
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Figura 26 Citotoxicidad en los subproductos de degradación de CF en células de riñón 
(HEK-293), a) e hígado (WRL-68), b) 

 

Por otra parte, es posible observar que para las células de riñón presentan 

una viabilidad celular mayor al 100%, esto se atribuye a que el fármaco y sus 

derivados están contribuyendo positivamente al crecimiento celular. Resultados 

similares fueron reportados por T. Riss et al. (131). 

Análisis similares han sido realizados para la degradación del fármaco 

tinidazol (81).  

 

5.12 Análisis energético 

Con la finalidad de conocer la demanda energética por concepto de 

irradiación para los diversos procesos estudiados, se procedió a realizar una 

comparativa desde esta perspectiva. Para ello, se consideraron los datos de caída 

de la concentración, tiempo de irradiación y energía radiante emitida por las 

lámparas empleadas en el reactor UV (796 W m-2) y en el simulador solar (450 W 
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m-2). Con esta información fue posible convertir el tiempo de irradiación en energía 

acumulada, de acuerdo con la Ecuación 51, la cual se presenta a continuación: 

 

𝜉 = 0.06𝐸 × 𝑡 (51) 

 

donde 𝜉 representa la energía acumulada por unidad de área en kJ m-2; E la 

energía radiante emitida por las lámparas, en W m-2; t es el tiempo de reacción, en 

min y 0.06 es un factor de conversión. 

 

En la figura 27 se ilustra la comparativa energética para los procesos 

fotoquímicos abordados en este estudio. En ella es posible observar que entorno a 

una energía acumulada de 500 kJ m-2, los procesos FFLH y el fotocatalítico simple 

(FCT-S) han logrado un porcentaje de degradación de 86.17 y 73.05 %, 

respectivamente, lo que supera 2.38 y 2.02 veces al proceso fotolítico empleando 

radiación UV. 

 

Esto nos indica que el empleo de los XOC dopados con Fe(III) representan 

una alternativa en la búsqueda de procesos de fotodegradación empleando 

radiación solar, lo que podría resultar una vía sustentable para evitar el uso de 

radiación UV y los costos ambientales y económicos que representan. 
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Figura 27 Comparativa energética para los diversos procesos fotoquímicos abordados 
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CAPÍTULO VI 

CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS 

 

6.1 Conclusiones  

El proceso de fotocatálisis Fenton-like heterogéneo, empleando xerogeles 

orgánicos dopados con hierro, alcanzó altos porcentajes de degradación de 

clorfenamina en medio ácido acuoso. El radical hidroxilo es la principal especie 

reactiva oxidante que contribuyó en el proceso de degradación fotocatalítica de la 

clorfenamina. Así mismo, los xerogeles orgánicos con otros metales de transición 

(Cu, Zn o Ni) favorecieron la degradación de clorfenamina en menor proporción y 

velocidad en comparación con los xerogeles orgánicos con hierro. En los siguientes 

puntos se desglosa las conclusiones de manera particular. 

 

• Los resultados obtenidos de las diversas técnicas de caracterización (FTIR, 

XPS, DRUV-Vis, SEM, N2-BET) revelaron la presencia de Fe (III) unido a la 

matriz polimérica. Así mismo, la introducción de este catión metálico logró 

abatir la energía de banda prohibida logrando la activación de los xerogeles 

orgánicos de carbono en la región visible del espectro electromagnético. El 

análisis cinético indicó que el material XFe 1.0 para el proceso foto Fenton-

like fue el que presentó una mayor velocidad de degradación para la 

clorfenamina. 

• Los xerogeles orgánicos de carbono dopados con otros metales (Cu, Zn y Ni) 

favorecen la activación del polímero en la región de luz visible y pueden ser 
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utilizados en los distintos procesos de fotodegradación de compuestos 

orgánicos (como la clorfenamina) en fase acuosa. El xerogel orgánico de 

carbono dopado con níquel alcanzó la mayor constante de velocidad de 

degradación de clorfenamina en el proceso fotocatalítico. 

• El proceso foto Fenton-like heterogéneo presentó un porcentaje de 

degradación 1.14 veces mayor al proceso fotocatalítico, atribuido a la mayor 

formación de radicales •OH, los cuales fueron identificados como 

responsables de la degradación de clorfenamina. 

• El análisis de varianza de los factores: concentración del fármaco, dosis del 

catalizador, dosis de Fe impregnado en el xerogel y cantidad de H2O2 en los 

experimentos dentro del proceso fotocatalítico mostró que el factor que 

influye significativamente en el proceso de degradación es la concentración 

del fármaco, además se reforzaron los datos obtenidos con el diagrama de 

Pareto, que presentó dicho factor como el más sobresaliente. 

• Los subproductos obtenidos de los diversos sistemas de degradación 

corresponden con compuestos de peso molecular similar a la inicial, pero con 

estructuras menos complejas, confirmando que la clorfenamina es una 

molécula que se degrada parcialmente. Además, las pruebas de citotoxicidad 

de las dos líneas celulares corroboraron la alta viabilidad celular presente en 

dichos subproductos.  

• El conocimiento de la ruta de activación del material para los distintos 

procesos fotocatalíticos revela que la principal ruta tomada para la formación 

de radicales hidroxilo es mediante los huecos que interactúan directamente 
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con el agua y propician la formación de radicales •OH, los cuales al 

secuestrarlos durante la degradación de clorfenamina se observa una baja 

disminución en la concentración inicial del analito. 

• La implementación del material para realizar ciclos de reúso mostró que 

solamente se puede realizar un único ciclo por la posible lixiviación del metal. 

• La información experimental recabada revela que los xerogeles orgánicos de 

carbono dopados con Fe (III) y empleados en procesos foto Fenton-like 

heterogéneo son materiales viables para su aplicación en tratamientos de 

oxidación efluentes acuosos con compuestos orgánicos recalcitrantes al 

promover la formación de especies de alto poder oxidante.  

  



106 
 

6.2 Perspectivas  

A partir de las discusiones y conclusiones obtenidas en el trabajo de maestría, se 

pueden tomar como perspectivas:  

• La implementación de otra estrategia más eficiente para la retención del 

hierro en el xerogel orgánico de carbono que permita varios ciclos de reúso. 

Indudablemente, esto permitiría tener un fotocatalizador más competente 

frente a otros materiales actualmente utilizados en procesos de degradación 

de compuestos orgánicos recalcitrantes.  

• Además, el estudio de la toxicidad in vivo y teratogenicidad de los 

subproductos de degradación pueden ser evaluados mediante la 

implementación del modelo de pez cebra (Danio rerio). De esta forma, se 

podrían evaluar los posibles efectos adversos que causarían los 

subproductos de degradación de compuestos orgánicos mediante los 

diversos procesos de tratamiento.  

• Así mismo, la cuantificación de otro tipo de especies reactivas oxidantes es 

necesaria para determinar la contribución a la degradación del 

antihistamínico. Además, utilizar diferentes matrices de agua para realizar 

una comparación respecto a las posibles rutas que pueda llegar a tener al 

presentar otro tipo de interferencias y/o condiciones.  

• Por último, la utilización de los materiales estudiados dopados con Fe(III) 

para otros contaminantes emergentes, con la finalidad de verificar la 

viabilidad de uso en procesos de degradación fotocatalíticos. 
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APÉNDICES 

 

Apéndice A  

1 XOC con otros metales de transición (Cu, Ni, Zn) 

Empleando otros metales de transición como el Cu, Ni y Zn dopados en los 

XOC, se buscaba conocer el efecto que estos tendrían en los procesos 

fotocatalíticos, para esto se les realizaron caracterizaciones superficiales y pruebas 

de fotodegradación con el fin de conocer los porcentajes de degradación. 

 

1.1 Caracterización  

La caracterización superficial de los materiales tuvo la finalidad de comprobar 

que el metal dopado se encontraba presente en la matriz polimérica del xerogel 

orgánico de carbono. Los espectros por FTIR (Figura A28) muestran bandas muy 

similares a las ya discutidas para el material de Fe (sección 5.5.1), sobresaliendo 

en 1600 cm-1 un pico perteneciente al enlace C=C del aromático, el cual en 1426 

cm-1 también se rectifica esta vez unido a un radical metil y en 1272 cm-1 una unión 

C-O de un alcohol terciario encontrado en la matriz polimérica perteneciente al 

resorcinol. 

Para el caso de XPS la Tabla A23 y A24 muestra el porcentaje elemental de 

los diferentes materiales y los porcentajes atómicos de las deconvoluciones 

respectivamente. Así mismo en la Figura A29 se encuentran los “Survey” de los 

diferentes materiales, en los cuales se puede apreciar la presencia del metal en la 

matriz polimérica del material carbonoso, además esta información se confirma con 

los átomos enlazantes: para el caso del Ni se presenta un pico en 860.90 eV 
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perteneciente al enlace NiOOH que se puede atribuir a una unión entre el metal y el 

resorcinol, caso parecido para el cobre, el cual además presentó en menor 

intensidad un pico en 935.56 eV obtenido de la unión del Cu con un acetato. En el 

trabajo realizado por Moreno Castilla et al. (124) se realizaron xerogeles con los 

metales anteriormente mencionados, obteniendo energías de enlace muy similares 

por ejemplo para el material dopado con Cu se presentó a 935.3 eV un acetato del 

metal, empleado en el proceso de síntesis y que no pudo ser totalmente 

descompuesto. 

 

 

Figura A28 Espectros de FTIR en un rango de 4000-800 cm-1 para los XOC Ni, Cu, Zn 
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Tabla A23 Cuantificación elemental en porcentaje atómico de los materiales estudiados 

por XPS  

Muestra O1s C1s X2p 

XNi 30.96 65.77 2.07 

XZn 26.67 71.18 0.82 

XCu 30.94 66.13 1.97 

X2p= metal (Ni,Cu o Zn) 

Tabla A24 Resultados de las deconvoluciones de los espectros de XPS de las muestras, 

los resultados son presentados en % atómicos 

Región Ni2p Ni2p Ni2p Cu2p Cu2p Zn2p 

Pico 1 2 3 1 2 1 

 Ni2O3 Ni NiOOH CuO Cu(CH3COO)2 ZnO 

Muestra  
854.60 

(eV) 

857.35 

(eV) 

860.90 

(eV) 

932.89 

(eV) 
935.56 (eV) 

1020.59 

(eV) 

XOC 37.64 42.02 20.32 99.9 0.1 100 
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Figura A29 Espectro de XPS de las muestras XOC; Ni, Zn, Cu 
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2 Isotermas de adsorción de los XOC con distintas relaciones de Fe y el de 

referencia  

 

 
Figura A30 Isotermas de adsorción para los materiales: XBco; XFe 0.5; XFe 1.0 y XFe 

1.5 
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3 Diseño de experimentos  

 

 

 
 

 
Figura A31 Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para la degradación como 

variable de respuesta 

 
 
 

 
Figura A32 Gráficas de interacción de los factores para la degradación como variable de 

respuesta 
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Figura A33 Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para la constante cinética 

como variable de respuesta 

 
 
 
 

 
Figura A34 Gráficas de interacción de los factores para la constante cinética como 

variable de respuesta 
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Apéndice B. Artículo científico  
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Apéndice C. Artículo de divulgación  
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Apéndice D. Participación en congresos 

Los resultados más importantes de esta tesis fueron presentados en los siguientes 

congresos:  

 

• V Congreso Internacional de Química e Ingeniería Verde, Monterrey, Nuevo 

León, México. 4,5 y 6 de septiembre 2019 en modalidad ponencia. 

 

• II Jornadas de Jóvenes Investigadores, Granada, España. 16 y 17 de enero 

2020 en modalidad póster.  
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