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 Uno de los principales problemas respecto al agua actualmente es su calidad, 

como consecuencia de una gran cantidad de contaminantes provenientes de las 

aguas residuales que son descargados a los cuerpos de agua, ocasionando 

problemas ecológicos y de salud. Siendo los contaminantes emergentes los que 

más interés han despertado en los años recientes, debido a las dificultades que 

representa su eliminación. Como una opción para el tratamiento de este tipo de 

contaminantes se encuentran los procesos fotocatalíticos, considerados como 

tecnologías verdes que pueden degradar el contaminante hasta CO2 y H2O.  
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Por lo que, en esta investigación se planteó el desarrollo de un composito de 

FeC2O4 y Arthrospira platensis en distintas relaciones en forma de polvo por el 

método de impregnación asistido por microondas y depositado en forma de 

película por el método de dip coating para evaluar su actividad fotocatalítica bajo 

luz visible. Las propiedades fotocatalíticas de los materiales fueron evaluadas en 

tres colorantes Verde Malaquita a 10 ppm, Reavtive Black 5 a 15ppm e índigo 

carmín a 20 ppm.  

Los resultados obtenidos en esta investigación nos muestran que, de la serie de 

compósitos estudiados de FeC2O4 y A.platensis en forma de polvos, la relación 

FA10:1 fue la que mostró mayor eficiencia fotocatalítica del 90% en el colorante 

Verde malaquita, 81% en RB5 y 88% en índigo carmín durante 120 minutos de 

reacción siendo irradiados con luz solar simulada. Con una mineralización del 

31% para el colorante verde malaquita. Estos resultados son ocasionados por la 

buena sinergia entre la absorción y radicales de A.platensis y la cristalinidad y 

transferencia de cargas de FeC2O4 en la muestra, logrando una buena 

reproducibilidad en la degradación de colorantes. 

El composito FeC2O4/A.platensis (FA10:1) se depositó en forma de película por 

el método dip coating, logrando degradar 75% del colorante verde malaquita, 

siendo la generación de los radicales hidroxilos (HO*), seguido de los huecos 

(h+), las especies que propician la buena actividad fotocatalítica durante la 

reacción. 
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Estos resultados nos muestran que, a la aplicación de los compositos 

FeC2O4/A.platensis es viable debido a la reproducibilidad y estabilidad del 

material, además se puede disminuir considerablemente los costos del proceso 

gracias a su respuesta fotocatalítica catalizador-contaminante 1:2 en un tiempo 

de 120 minutos bajo luz visible. 
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CAPÍTULO I 

1. INTRODUCCIÓN. 

1.1 La disponibilidad del agua. 

Actualmente los recursos hídricos a nivel mundial están bajo la presión del 

desarrollo económico, el crecimiento poblacional, la urbanización, hábitos de 

consumo y, más recientemente, la variabilidad y el cambio climático; sin embargo, 

también es la contaminación en gran medida lo que está restringiendo la 

disponibilidad de agua para todas las personas, para todos los usos en cantidad 

y calidad1.  

Por lo que se ha vuelto un recurso cada vez más escaso. Su demanda incrementa 

1% anual desde los años 80 hasta la actualidad, por lo que se estima que para 

el 2050 se incremente su demanda, entre 20 y 30% arriba del nivel de uso actual 

del agua2.  

Distintos sectores han contribuido al aumento en la demanda del uso del agua, 

siendo el sector agrícola el mayor consumidor de agua, dado que representa el 

69% de las extracciones anuales de agua a nivel global.  

El sector industrial representa el 19% y los hogares el 12%. Aunque la industria 

y los hogares tengan el porcentaje más bajo de extracción de agua a nivel global, 

estas contribuyen mucho a su contaminación debido a que más del 80% de las 

aguas residuales municipales e industriales regresan al medio ambiente sin 
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recibir tratamiento2,3 afectando la calidad del agua impresionantemente. La 

contaminación del agua ha incrementado significativamente desde 1990 en la 

mayoría de los ríos de África, Asia y Latinoamérica, limitando drásticamente su 

uso1.  

1.2 Contaminación del Agua.  

Por otra parte, la problemática a la que se enfrentan países como México a nivel 

mundial, no es solo la gran demanda de agua que presentan los diferentes 

sectores como son la agricultura, la industria y el sector municipal, sino que 

también estos sectores contribuyen en gran medida a la contaminación del agua 

debido a las descargas de aguas residuales a cuerpos de agua, principalmente 

el sector industrial el cual genera la contaminación equivalente a la de 100 

millones de habitantes, según datos de la CONAGUA4. Durante el año 2017, a lo 

largo del país se trataron 135.6 m³/s de aguas residuales municipales, es decir el 

63% de los 215.2 m³/s, en ese mismo año la industria trató 83.7 m³/s de aguas 

residuales5,6 (Figura 1.1). 

 

Figura 1.1 Descargas de aguas residuales municipales y no municipales, 2017.6 
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Además, hay que recalcar que los procesos de tratamiento para el agua residual 

no resultan tan eficientes, debido que existen micro contaminantes que no logran 

ser removidos con facilidad y compuestos que son difícil de degradar por 

procesos biológicos y es que la contaminación ocasionada por las descargas no 

reguladas a cuerpos de agua (aguas superficiales y subterráneas) por el sector 

industrial, agrícola y urbanización, acumulan un alto nivel de contaminantes entre 

los que destacan metales pesados, contaminantes inorgánicos, sustancias 

tóxicas y una gran cantidad de contaminantes orgánicos, teniendo como 

consecuencia la generación de millones de enfermedades por el uso de estas 

aguas contaminadas17. 

1.3 Contaminantes emergentes. 

Los Contaminantes orgánicos emergentes (COE) son sustancias que se liberan 

al medio ambiente que son difíciles de cuantificar o monitorear. Estos 

contaminantes no son precisamente nuevos en el ambiente, sin embargo, 

actualmente los COE no están regulados en la mayoría de los países en las 

descargas de agua residuales, además, los que han sido identificados suelen ser 

tan peligrosos para los ecosistemas y la salud8. 

Para los COE, en algunos casos se desconoce su toxicidad crónica a largo plazo, 

pero, recientemente han sido foco de atención debido a la preocupación por los 

efectos negativos y nocivos que representan al medio ambiente a corto plazo. 

Estos contaminantes emergentes incluyen productos de higiene y cuidado 

personal, drogas ilícitas, disruptores endocrinos, fármacos, pesticidas, 

colorantes, entre otros 9–11. 
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Estos compuestos pueden ser recalcitrantes, es decir resistentes a procesos de 

atenuación natural o a tratamientos químicos/biológicos convencionales siendo 

significativa su persistencia y su potencial bioacumulativo tanto que se han 

presentado en aguas subterráneas a varios rangos de toxicidad7,8,12. 

 

1.3.1 Colorantes. 

Con el incremento de la industria de colorantes y su producción extensiva se han 

provoca grandes problemáticas ambientales ocasionadas por sus descargas a 

efluentes13 y es que además los colorantes se pueden apreciar fácilmente con 

una mínima cantidad (<1ppm), afectando la transparencia de los cuerpos de 

agua14.  

Los colorantes son un contaminante de importancia ya que son usados en 

distintas industrias como la industria del papel, agricultura, alimenticia, salud, 

textil, etc. Pero hablando específicamente dentro del sector industrial, el ramo 

textil es de las industrias que arroja mayor cantidad de descargas, siendo 

responsable del 20% del agua residual en el mundo15,16.  Además, de las 800,000 

toneladas de colorantes que se generan en el año, las dos terceras partes se 

generan en la industria textil, de las cuales entre el 15% y 20% de esos colorantes 

se pierden durante los procesos y son descargadas sin ningún tratamiento previo, 

llegando a los efluentes de aguas residuales 17–19.   

Estos colorantes pueden llegar a ser difíciles de incorporarse a la naturaleza 

debido a su estabilidad quimica20 y algunos pueden ser tóxicos y tener fuertes 



 
5 

impactos sobre el ambiente donde son vertidos21,22. Existen una gran cantidad de 

distintos tipos de colorantes aproximadamente 30 grupos diferentes, los cuales 

se basan en la estructura química del cromóforo. Un ejemplo son los colorantes 

trifenilmetanos como el verde malaquita, Indigotina como el índigo carmín y Azo 

como el Reactivo black 5. 

1.3.1.1 Verde Malaquita. 

El verde malaquita es un colorante catiónico soluble en agua, perteneciente a los 

trifenilmetanos 22,23. Es un colorante muy dañino para los sistemas acuáticos 

incluso en bajas concentraciones de 1mg/L considerado extremadamente toxico 

entre los colorantes más usados24, es resistente a la biodegradación y puede 

presentar toxicidad aguda crónica en los organismos ya que es capaz de limitar 

el oxígeno disuelto en el agua. También afecta a la flora acuática al bloquear el 

paso de la luz afectando sus actividades biológicas 19,22,25,26.  En la Figura 1.2 se 

muestra la estructura química del Verde Malaquita.  

 

Figura 1.2 Estructura química del Verde Malaquita.27 
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1.3.1.2 Reactive Black 5. 

Los colorantes de tipo Azo son los colorantes comerciales que se caracterizan 

por dobles enlaces de nitrógeno (–N=N–), son los más utilizados y se cree que 

representan aproximadamente el 70% de la producción mundial de colorantes, 

siendo el Reactive Black 5 (RB5) uno de los más empleados por la industria 

textil28,29.  

El RB5 es altamente soluble y su dificultad de ser degradado es debido a su 

grado poliaromático, y si llega ser degradado parcialmente puede presentar otra 

problemática debido a la generación de aminas aromáticas las cuales son 

consideradas altamente recalcitrantes toxicas y mutagénicos para varios 

organismos acuáticos30. En la Figura 1.3 se muestra la estructura química del 

RB5.  

 

Figura 1.3 Estructura química de Reactive Black 527. 
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1.3.1.3 índigo carmín.  

El colorante índigo carmín es ampliamente utilizado por la industria textil, siendo 

uno de los colorantes más viejos que aún se siguen utilizando, teniendo como 

consumo anual 33 millones de Kg al año. Este colorante se caracteriza por un 

color azul oscuro debido al sistema de conjugación cruzada o cromóforo H, que 

consta de un solo enlace doble –C = C– sustituido por dos grupos donantes de 

NH y dos grupos aceptores de CO31. En la Figura 1.4 se muestra su estructura 

química. 

 

Figura 1.4 Estructura química del índigo carmín 31. 

 

Este colorante puede resultar toxico para los organismos acuáticos debido a la 

formación de compuestos tóxicos como las aminas aromáticas, además en la 

salud humano puede generar lesiones permanentes en la córnea y la conjuntiva 

al tener contacto con los ojos y la piel, mientras que la exposición oral puede 

causar una alteración en los sistemas reproductivo, de desarrollo y neuronal31,32 
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1.4 Antecedentes. 

Debido a las problemáticas mencionadas que pueden ocasionar los colorantes 

se han implementado diferentes técnicas para remover estos contaminantes 

durante los tratamientos de aguas residuales por décadas, como son los 

procesos abióticos y bióticos, pese a las desventajas que tienen como el alto 

costo, alto consumo de energía, baja eficiencia, decoloración incompleta e 

incluso mayor presencia de lodos tóxicos13. 

Dentro de los procesos abióticos hay  métodos físicos (adsorción, filtración, 

precipitación, etc.) y químicos (oxidación química, destrucción electroquímica), 

pese a tener gran remoción de sólidos, estos métodos llegan a ser ineficientes 

debido a que la eliminación de los contaminantes es incompleta, generando 

productos secundarios y lodos tóxicos a parte de los altos costos de inversión y 

operación17,33,34.  

Los procesos biológicos convencionales son considerados como una buena 

alternativa para la degradación de colorantes y otros contaminantes orgánicos 

por sus bajos costos de aplicación, sin embargo los tiempos de residencia son 

altos y el carácter recalcitrante de los colorantes lo hace difícil de degradar, 

además que los microorganismos pueden solo adsorber/absorber los 

contaminantes incluso solo descontaminan parcialmente los contaminantes 

emergentes siendo en su mayoría descargados a los efluentes9. 

Sin embargo, existen otros procesos biotecnológicos que buscan solucionar 

estos problemas de contaminación, como son las investigaciones que están 
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buscando la manera de usar/reutilizar materiales o residuos orgánicos que 

pueden ser considerados contaminantes y desechos, que ocasionan alteraciones 

en el medio ambiente cuando hay un incremento descontrolado del mismo. Así 

por ejemplo tenemos que uno de los objetivos de la química verde es hacer uso 

de algunos de estos residuos para integrarlos en la economía circular e incluso 

emplearlos dentro de distintos procesos ambientales y de esa manera contribuir 

a la mejora de nuestro medio ambiente, en este sentido podemos mencionar 

algunos residuos de biomasa activas o inactivas como cascaras de frutos35, o las 

algas como el Sargassum swartzii36 

Podemos mencionar el caso de Kumar y col.37 que propusieron un método para 

la eliminación de verde de malaquita utilizando Pithophora sp., Un alga de agua 

dulce. La cual logro remover el 98,8% del verde malaquita a 100ppm en 10 horas 

con una relación 1:1 a 30ºC en un pH de 6. Ocasionado por el proceso de difusión 

superficial entre el contaminante y el alga.  

Por otra parte, los procesos de oxidación avanzada (POAs), han despertado 

mucho interés en los últimos años, debido a la capacidad que poseen para 

degradar contaminantes emergentes, como son los colorantes o contaminantes 

orgánicos, además de sus bajos costos de proceso y lo amigables que son con 

el medio ambiente, además presentan ventajas sobre las técnicas comúnmente 

utilizadas, como lo son el tratamiento primario y secundario en los cuales los 

contaminantes emergentes no pueden ser eliminados.  
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Dentro de los POAs se encuentran la fotocatálisis heterogénea. Mediante la 

fotocatálisis heterogénea se aceleran los procesos de fotodegradación logrando 

reducir los contaminantes orgánicos hasta CO2 + agua, este proceso se lleva a 

cabo mediante la acción de un catalizador irradiado con luz solar o simulada. 

Los semiconductores que más han sido estudiados son en su mayoría óxidos o 

sulfuros entre los que podemos mencionar al TiO2, WO3, ZnO, ZnS y CuO 38–40, 

sin embargo algunos de estos fotocatalizadores presentan ciertas desventajas en 

su aplicación, debido a que pueden tener poca o nula respuesta a la luz visible, 

altos costos y poca fotoestabilidad.  

Es importante mencionar que para estos procesos la selección del catalizador 

juega un papel muy importante para obtener una mayor eficiencia en la 

descontaminación del agua. Para tal efecto se han estudiado diversos materiales 

buscando incrementar su respuesta. Entre los catalizadores investigados 

recientemente, para su uso en los procesos fotoinducidos, se encuentran los 

oxalatos debido a que son fáciles de sintetizar y poseen un valor de ancho de 

banda adecuado para responder en el rango del visible.  

Dentro de los oxalatos que han sido estudiados, se encuentra el oxalato de fierro 

y más recientemente el oxalato de cobre41 lo que hace interesantes a  estos 

materiales es que son moléculas orgánicas e inorgánicos, lo que permite obtener 

los materiales a bajas  temperaturas disminuyendo el costo de síntesis, y polvos 

con áreas superficiales altas, generando un alto grado de inserción/deserción de 

electrones, poseen valores de ancho de banda adecuados para ser activos en el 
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espectro visible,  estás ventajas hacen que los oxalatos sean considerados  más 

amigable con el medio ambiente en comparación con los óxidos simples 

equivalentes, por lo que hace que estos materiales resulten ser muy 

prometedores42–45 . 

El oxalato de hierro es un metal orgánico simple de estructura polimérica 

coordinada conocido también como Humboldtine, es un semiconductor tipo n, 

con una banda prohibida de 2 a 2.35 eV, con estructura tipo monoclínica y 

ortorrómbica; su rendimiento fotocatalítico y el costo-beneficio de su síntesis, lo 

han convertido como un objeto de estudio reciente para la degradación de 

contaminantes41,46–48. Se ha utilizado para diferentes actividades relacionadas a 

la degradación o adsorción de colorantes46,49.  

J. Dhal y colaboladores sintetizaron oxalato de hierro en forma de nanorods para 

adsorber el colorante Congo red, mostrando que en 30 minutos podría adsorber 

el 100% del colorante 46.  

X. Fan y colaboradores, sintetizaron 1D oxalato de hierro para la degradación de 

Rodamina B a 10ppm, con radiación UV-Vis y luz Visible degradando el 100% en 

50 y 180 minutos respectivamente41. 

Por otra parte, para eficientizar las transferencias de cargar, disminuir la 

recombinación del par hueco-electrón de los semiconductores y propiciar 

especies reactivas que favorezcan la degradación de contaminantes, se han 

realizado diferentes tipos de modificaciones a los sistemas simples, entre las que 
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podemos mencionar el dopaje, la mezcla de óxidos simples y complejos, la 

formación de heterouniones y compositos. 

D. Wan e investigadores estudiaron un sistema Fe(III)-Citrato-Oxalato para la 

degradación de amitriptilina obteniendo 90% de degradación durante 30 min en 

luz visible, logrando degradar un 30% más que los sistemas simples gracias a la 

generación de •OH50.   

Otra forma de propiciar un incremento en las propiedades fotocatalíticas de los 

semiconductores, es el uso de algas en unión con materiales semiconductores, 

estas coadyuvan a la generación de radicales libres orgánicos, O2
- y •OH, 

generando una mayor reducción y degradación de los contaminantes51. Las algas 

durante muchos años han sido conocidas por sus propiedades en la adsorción o 

degradación de colorantes por su naturaleza de interacción fisicoquímica y los 

procesos metabólicos-dependientes (degradación o descoloración por enzimas) 

52–55.  

Recientemente en investigaciones para el tratamiento de contaminantes, se ha 

propuesto el uso de algas (microalgas, macroalgas) en mezcla con óxidos 

simples, en los procesos avanzados de oxidación como Rabi A.M e 

investigadores usaron un composito Co-ZnO/Algae para la degradación del verde 

malaquita obteniendo >90%, como lograr potenciar el proceso un 75% en 

comparación con el ZnO; ellos mencionan que el alga juega dos roles principales 

en el proceso representado por su efecto en la mejora de las propiedades de 

absorción de MG y proporciona altas probabilidades de exposición para la 
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interacción entre los fotones de luz visible y los sitios catalíticos activos al 

obstaculizar la formación de ZnO como partículas aglomeradas.56 

M.Shalei y colaboradores mezclaron nanopartículas de ZnO con Chlorella 

vulgaris para la remoción de hidrocarburos removiendo ~85% en un tratamiento 

de 3 días, a pesar de que las nanopartículas también inhibían el crecimiento, al 

paso de los días se estabilizaba el proceso teniendo una buena sinergia57.  

G Sharma e investigadores utilizaron carbón vegetal de alga (biochar) para la 

formación de un nanocomposito AlBc@La/Cu/Zr para la degradación de verde 

malaquita logrando obtener 94% de degradación en un tiempo de reacción de 

300 minutos con una concentración del verde malaquita de 2 × 10−6 mol L−1 58. 

 Otros investigadores como Helmiyati, H. y Wahyuningrum, K. D. han optado por 

utilizar alginato de sodio provenientes de las algas pardas para formar 

nanocompositos con 0.075M ZnO obteniendo partículas de 228.0 nm x 134.2 nm 

para la degradación de azul de metileno, logrando degradar en una  hora (30min 

oscuridad/30min luz UV) el 51.68% con valores de velocidad de reacción de 9.5 

x10-3 /min59. 

Cabe hacer mención que los catalizadores utilizados son en forma de polvo, lo 

que dificulta recuperar el polvo para su reúso, una manera de facilitar el reúso y 

con ello incrementar los ciclos de prueba de los materiales y facilitar su 

recuperación es inmovilizando los polvos en diferentes tipos de sustratos en 

forma de películas con diferentes espesores, donde la rugosidad de la superficie 

y absorción de la luz son un papel importante en la eficiencia60,61. 
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Una de las características más relevantes en el desarrollo de películas sobre 

sustratos es la pronta y efectiva recuperación del material influyendo en la 

reducción del material lo que significa ahorro en costos62, además de la facilidad 

para ser usados en importantes aplicaciones como fotocatálisis.  

 En los procesos fotocatalíticos las películas sobre sustratos tienes algunas 

ventajas sobre el uso de polvos suspendidos, estos últimos tienen la dificultad de 

la separación del material insoluble del medio acuoso, las partículas suspendidas 

se acumulan a altas concentración y no es recomendado para sistemas de flujo 

continuo.   

Rambu, Nadejde y colaboradores compararon polvos y películas delgadas de 2 

sistemas terciarios Fe3O4/PEG/oxalato ferrosos y Fe3O4/CS/oxalato ferroso 

depositados en vidrio por spin coating donde mostraron que a pesar que las 

películas tuvieran menores porcentajes de degradación de los colorantes RY84 

y RB5 que los polvos en procesos Fenton tenían potencial catalítico para remover 

colorantes azo63.  

Por otro lado en el caso de películas microbianas se han utilizado diferentes tipos 

de sustratos hidrofóbicos como son el titanio, acero inoxidable, perspex e 

hidrofílicos (Vidrio) entre otros, sin embargo se ha encontrado que a diferencia 

de los materiales inorgánicos las películas mircobianas tienen mayor afinidad y 

adherencia con sustratos hidrofóbicos debido al mecanismo de exclusión de 

agua64  
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Lo anterior ha impulsado al desarrollo de nuevos materiales fotocatalíticos 

mezclándose con algas para alcanzar mayores rendimientos en la 

fotodegradación de contaminantes orgánicos presentes en medio acuosos. 

Además de ser amigables con el medio ambiente y de bajo costo de producción. 

Por otro lado, de acuerdo la búsqueda bibliográfica, podemos mencionar que, a 

la fecha, no se cuenta con mucha información en relación con la aplicación de 

nuevos materiales con algas y depositados en películas por lo que, consideramos 

una buena área de oportunidad investigar este tipo de sistemas en su aplicación 

dentro de los procesos avanzados de oxidación para la remoción de colorantes. 

1.5 Justificación. 

La gran cantidad de colorantes empleados en la industria aunado a su difícil 

tratamiento por métodos convencionales, se destaca la necesidad de utilizar 

procesos más eficientes y selectivos para la degradación de los contaminantes 

emergentes. En este sentido la fotocatálisis heterogénea se presenta como un 

método selectivo prometedor para el tratamiento de estos contaminantes, sin 

embargo, los materiales comúnmente empleados, en estos procesos, son caros, 

complejos, con poca capacidad de absorción de luz visible además,  son  usados 

en forma de polvo lo que dificulta su recuperación, por lo que las películas son 

ideales para contrarrestar los costos y la perdida de materiales y así aplicar 

materiales activos bajo luz visible como FeC2O4, y estos a su vez, mezclarlos con 

materiales provenientes de la reutilización de componentes biológicos como las 

algas por lo que su estudio es un área de oportunidad para aplicación en 

procesos fotocatalíticos. 
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1.6.Hipótesis. 

La adición de Algas (Arthrospira platensis) en combinación con Oxalato de fierro 

(FeC2O4) para la formación de un composito FeC2O4/A.platensis en polvo y 

película, propiciará una mayor área de contacto entre el material y los colorantes, 

incrementando la degradación de contaminantes orgánicos en medio acuoso 

bajo luz visible, así como el incremento en los ciclos de vida. 

1.7 Objetivo General. 

Evaluar la degradación fotocatalítica de colorantes, mediante el uso de un 

composito de FeC2O4/Algas en forma de polvo y película en sustrato de PET 

iluminados bajo luz solar simulada. 

1.7.1 Objetivos Específicos. 

• Caracterizar el oxalato de fierro y el alga ambos comerciales. 

• Sintetizar FeC2O4,mediante el método de precipitación química .  

• Incorporar FeC2O4 y A.platensis por el método de impregnación asistida por 

microondas para la formación de Compositos a diferentes relaciones.  

• Caracterizar los polvos obtenidos mediante las técnicas de difracción de rayos 

X, microscopía electrónica de barrido, espectroscopía de UV-/Vis., BET, FTIR 

Y fotoluminiscencia. 

• Determinar la mejor relación FeC2O4-A.platensis así como, la proporción 

catalizador-contaminante en función de su respuesta fotocatalítica. 

• Depositar en película el composito FeC2O4/A.platensis por el método dip 

coating. 
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• Evaluar las propiedades fotocatalíticas de los polvos y películas de 

FeC2O4/A.platensis mediante las técnicas UV-Vis y TOC. 

• Evaluar la estabilidad del material a través de ciclos sucesivos en la 

evaluación fotocatalítica de FeC2O4-A.platensis en los colorantes. 

• Determinar mediante pruebas de scavengers las especies que más influyen 

en las reacciones fotocatalíticas. 
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CAPÍTULO II  

2. MÉTODO EXPERIMENTAL 

En este capítulo se presentan los métodos empleados en la síntesis y 

caracterización del FeC2O4 (oxalato de hierro II) obtenido por el método de 

precipitación química, la caracterización del oxalato de hierro II comercial y la 

microalga (A.platensis), así como la preparación de los compositos 

FeC2O4/A.platensis (Oxalato de hierro II/ microalga) en diferentes relaciones 

masa-masa (10:1, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3 y 1:10) en forma de polvo y depositado 

en película (ambos modos obtenidos de la mezcla de reactivos comerciales), y la 

preparación del composito en polvo FeC2O4/A.platensis 10:1 utilizando el oxalato 

de hierro II sintetizado;  En la obtención de los compósitos se utilizó  el método 

de impregnación asistida por microondas. El depósito de películas se realizó por 

dip coating. Para el análisis de las propiedades estructurales, morfológicas y 

ópticas de los precursores y los compositos elaborados fueron empleadas 

diversas técnicas de caracterización tales como:  difracción de rayos X (DRX), 

microscopia electrónica de barrido (MEB), área superficial (BET), espectroscopía 

de reflectancia difusa (ERD), espectroscopía infrarroja (FT-IR) y 

fotoluminiscencia (PL). Una vez caracterizadas las muestras, estas fueron 

evaluadas para la degradación de los colorantes Verde Malaquita 10ppm, Indigo 

Carmin 20ppm y Reactivo black 5 15ppm, por último, se evaluó la reproducibilidad 

y la determinación de especies reactivas en los procesos fotocatalíticos. En la 

Figura 2.1 se muestra un esquema general del desarrollo de esta investigación.
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Figura 2.1 Esquema General de la Metodología Experimental. 

Metodología 
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FeC2O4 (Sigma Aldrich)

A.platensis (Tree 
Essential) 

FeC2O4 Sintético

Precipitaciòn quìmica

FeC2O4/A.platensis

Impregnación asistido 
por microndas

Película Dip Coating

Caracterización

DRX MEB

BET

ERD

FT-IR

PL

Evaluación 
Fotocatalítica

Optimización y  
selección

Scavengers

Reproducibilidad
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2.1 Obtención de los Materiales 

Para la obtención de los compositos en forma de polvos utilizados en este trabajo,  

y la preparación de las películas, se emplearon los siguientes reactivos: oxalato 

de hierro II (FeC2O4) marca Aldrich, con un grado de pureza >99%, polvo de alga 

espirulina (Arthrospira platensis), grado de pureza 100%, marca Tree Essentials.  

Para la síntesis del oxalato de hierro II (FeC2O4) por el método de precipitación 

química, se utilizaron como precursores el ácido oxálico (99.5%) marca 

Especialidades químicas y sulfato ferroso heptahidratado (≥99%) marca Aldrich. 

 

2.1.1 Síntesis de FeC2O4 

En la síntesis del FeC2O4 se empleó el método de precipitación química, llevado 

a cabo de la siguiente manera; en una plancha de agitación magnética se colocó 

un vaso de precipitado de 250 mL donde se mezclaron 1.26g de ácido oxálico en 

100 mL de agua desionizada, permaneciendo en agitación durante 5 minutos, al 

término de este tiempo el vaso se transfirió a un baño químico a 60ºC. 

 En un segundo vaso de precipitado de 150mL se preparó una solución de FeSO4 

a 0.1M (2.78g en 100mL de agua desionizada), una vez que la solución de ácido 

oxálico alcanzo la temperatura de 60°C se agregó la solución de FeSO4 a la 

solución de ácido oxálico; la mezcla se dejó reaccionando durante 1 hora a 60°C.  

Posteriormente se obtuvo un precipitado el cual se centrifugó y lavó con agua 

desionizada varias veces para retirar las impurezas. Una vez recuperado el 

material paso a ser secado en horno a una temperatura de 80°C por medio día. 
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En la Figura 2.2 se muestran los pasos del método por precipitación química. El 

material preparado se reservó hasta ser utilizado para la preparación del 

composito con la relación de microalga seleccionada. 

 

Figura 2.2. Diagrama de síntesis por precipitación química de FeC2O4. 

 

2.2 Preparación de los compositos FeC2O4/A.platensis 

por el método de impregnación asistido por microondas. 

Primero se prepararón los compositos oxalato de hierro II y la microalga 

A.platensis  utilizando reactivos comerciales. Los compositos se realizaron de la 

siguiente manera: en una plancha de agitación magnética se colocó un vaso de 

precipitado de 150mL, se agregó 20 mL de agua desionizada, en seguida se 

añadió 20 mL de etanol manteniéndose en agitación magnética por 5 minutos, 

posteriormente se agregaron los precursores en orden, iniciando primero con la 

microalga (A.platensis) y enseguida se adicionó el FeC2O4. 

 Las relaciones de las mezclas preparadas del composito FeC2O4/A.platensis 

fueron: 10:1, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3, 1:10. Utilizando el mismo procedimiento se 
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realizó la mezcla de FeC2O4 sintetizado y A.platensis comercial para la 

preparación de la relación 10:1 (FAS10:1). 

En la Tabla 2.1 se muestra la cantidad empleada de precursores para la 

formación de compositos, así como la nomenclatura que se le dio a cada muestra 

preparada. 

Tabla 2.1. Cantidad de precursor para la preparación de los compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

 

Nomenclatura Cantidad de 

FeC2O4 

(SigmaAldrich) 

Cantidad de 

A.platensis 

Cantidad de 

FeC2O4 

Sintetizado Precipitación 

química 

 

FA 10:1 1 g 0.1g 

FA 3:1 1 g 0.357g 

FA 2:1 1 g 0.5 g 

FA 1:1 1 g 1 g 

FA 1:2 0.5 g 1 g 

FA 1:3 0.357 g 1 g 

FA 1:10 0.1 g 1 g 

FAS 10:1  0.1g 1 g  

 

 El producto obtenido se transfirió a un baño de ultrasonido y se mantuvo durante 

dos horas, para favorecer la dispersión de las partículas. En seguida las muestras 

se colocaron en un horno microondas casero Marca HAMILTON BEACH 
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(P70820AP-G5W) 1050W durante 15 minutos (5s on y 15s off). Finalmente, la 

mezcla se secó a 80°C durante 12 horas hasta obtener un polvo el cuál se 

transfirió a un crisol para su molienda. En la Figura 2.3 se muestra el método de 

preparación. 

 

Figura 2.3. Método de preparación de polvos FeC2O4/A.platensis. 

 

2.3 Preparación de péliculas del composito 

FeC2O4/A.platensis por Dip Coating. 

2.3.1 Preparación de los sustratos. 

Láminas de PET con dimensiones de 2 X 2.5 cm se usaron como sustratos para 

las películas del composito FeC2O4/A.platensis. 

La preparación se realizó de la siguiente manera: primeramente, los sustratos se 

depositaron en un vaso precipitado para ser limpiados con alcohol isopropílico 

(99%, Fermont), el vaso con los sustratos fue llevado al baño de ultrasonido 
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durante 15 minutos. Por último, se retiró el alcohol isopropílico para proseguir con 

el lavado con agua destilada durante 15 minutos en el baño de ultrasonido. Una 

vez secados los sustratos fueron llevados a una solución de hidróxido de potasio 

(KOH) 0.3M por 10 minutos para tratar el sustrato antes del depósito del material. 

 

2.3.2 Depósito de FeC2O4/A.platensis por Dip Coating. 

Para el depósito de las películas, primeramente, se preparó una mezcla de la 

muestra depositar. En este proceso se utilizó la muestra FA10:1. Empleando el 

siguiente procedimiento: Primeramente, se agregó 0.5g de fotocatalizador 

(FA10:1) a un mortero y se molió durante 10 minutos, se añadió 1.5mL de etanol, 

y se continuó la molienda durante 10 minutos más, para homogeneizar la mezcla. 

 En otro vaso precipitado se añadió un 10% en peso de etilcelulosa con respecto 

a la masa del fotocatalizador junto con 1.5mL de etanol y se colocó en un 

ultrasonido durante 30 minutos. Una vez pasado el tiempo en otro vaso 

precipitado se agregó la etilcelulosa junto con la mezcla previamente realizada 

en el mortero, añadiendo 15 mL de etanol, esta mezcla se dejó en ultrasonido por 

15 minutos.  

Una vez finalizado el proceso de la preparación de la mezcla, se prosiguió a 

emplear el método de depósito de películas dip coating utilizando un equipo 

Nadetech Innovations modelo ND-DC Dip Coater. A continuación, se sumergió 

verticalmente un sustrato PET (2 cm x 2,5 cm) a una velocidad de 40 mm / minuto. 

La película se dejó secando al aire libre (27°C +/- 2°C) durante 24 horas.  

 



 
25 

Los sustratos de PET se pesaron antes y posterior al depósito para estimar la 

cantidad de material depositado en el sustrato. El proceso de preparación de la 

mezcla del compósito y el depósito por el método de dip coating se muestra en 

la Figura 2.4. 

Figura 2.4. Proceso de preparación de la muestra y depósito de la película por Dip coating. 

 

2.4 Caracterización de las muestras estudiadas. 

Para determinar las propiedades estructurales, morfológicas y ópticas de todos 

los materiales preparados, así como los precursores comerciales fueron 

caracterizados mediante las siguientes técnicas. 

2.4.1 Análisis estructural por medio de Difracción de Rayos X. 

El análisis estructural de los compósitos formados en polvo y película, así como 

los precursores fueron caracterizados en un difractómetro EMPYREAN con 

radiación Cu Kα (λ= 1.540598 Å) el análisis se realizó en un intervalo de 10° a 

70° en 2θ con un tamaño de paso 0.026° y un tiempo de paso de 96.36 s. Para 
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la identificación de las fases se utilizó la base de datos Powder Diffraction File 

(PDF). 

2.4.2 Análisis por medio de Microscopio Electrónico de Barrido 

(SEM). 

Para determinar la morfología de las muestras estudiadas en polvo y películas se 

utilizó un Microscopio electrónico de barrido JEOL, modelo JSM-6490LV 

equipado con un microanálisis EDS (Espectroscopía por Dispersión de Energía) 

para la determinación química por mapeo elemental de las superficies de los 

materiales. Estás técnicas nos muestran indirectamente los tamaños de 

partículas, así como el análisis elemental de los materiales65,66.  

La preparación de los materiales para el análisis se realizó, primeramente, 

depositando los polvos en una cinta de carbón, los cuales fueron recubiertos 

mediante una aleación de oro-paladio por el equipo DENTON VACUUM modelo 

Desk IV. Una vez hecho el recubrimiento se colocaron en el microscopio y se hizo 

un mapeo de las zonas a diferentes magnificaciones para observar su morfología. 

2.4.3 Análisis BET (Fisisorción de nitrógeno). 

La medición del área superficial de las muestras en polvo fue dada por el equipo 

Japan Belsor mini II, por medio del método Brunauer-Emmett-Teller (BET) 

mediante la fisisorción de nitrógeno. Antes de ser analizadas las muestras, 

primero fueron llevadas a una desgasificación a 100°C por 3 h para eliminar la 

humedad presente, posteriormente al proceso anterior, fueron llevadas a la 

estación de análisis para llevar a cabo la medición del área superficial. 
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2.4.4 Análisis por medio de la espectroscopia de reflectancia 

difusa. 

Para la medición de la propiedad óptica como la banda prohibida (Eg) de las 

muestras se utilizó el equipo de Agilent Technologies modelo Cary 5000 UV-Vis-

NIR equipado con una esfera de integración que se utiliza para medir reflectancia 

y transmitancia de las muestras. 

Las muestras fueron colocadas en un portamuestras que contaba con un sello 

hermético para asegurar las muestras en polvo, y por otro lado un cristal de 

cuarzo por el cual la luz pasa para interactuar con la muestra. El Análisis se 

efectuó en un intervalo de longitudes de onda de 200–800nm, a partir de los datos 

arrojados de absorbancia de cada muestra se trazó una pendiente desde el punto 

máximo hasta el eje de las x para conocer la longitud de onda que fue aplicada 

para el modelo de Tauc como se muestra en la siguiente ecuación: 

(αhν) n = A (hv-Eg), donde α es el coeficiente de absorción, h es la constante de 

plank. 

se sustituyeron los resultados obtenidos en la siguiente ecuación:  

𝐸𝑔 = 1240/𝜆                                              Ecuación 1 

Dónde: 𝜆 =Longitud de onda de la luz excitada.  

Eg= Energía de banda prohibida. 

 

2.4.5 Análisis por Espectroscopía de infrarrojo. 

Esta técnica nos permite caracterizar compuestos, que por otras técnicas es difícil 

observarlos. En ese sentido fue una técnica crucial para la identificación de 
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materiales con estructura orgánica como los que fueron empleados en este 

trabajo. El equipo que se utilizó es de la marca perkinElmer (FT-IR/FIR) 

Spectrometer Frontier. Para este análisis las muestras en polvo fueron llevadas 

a una corrida de 64 barridos de 600 a 4000 cm-1. 

2.4.6 Análisis por fotoluminiscencia. 

Con esta técnica fue analizar la estructura electrónica de los compuestos por 

procesos como recombinación del electrón-hueco y transferencia de cargas 

mediante los espectros de emisión de fotoluminiscencia. Para este análisis se 

utilizó el equipo Agilent Cary Eclipse. en una longitud de onda de excitación de 

325nm para el FeC2O4. Con un rango de emisión de 350nm a 600nm. El slit de 

emisión y excitación fue de 5 nm. 

2.5 Evaluación Fotocatalítica. 

La Evaluación fotocatalítica para las muestras se realizó en un reactor tipo batch 

con una cámara de enfriamiento el cual consta de un sistema de recirculación de 

agua para mantener la temperatura constante y agitación continua, la iluminación 

en el reactor fue centrada convexa con una lampara de Xenón de 35W. Como se 

muestra en la Figura 2.5. 

Para evaluar la efectividad fotocatalítica de los materiales preparados en la 

degradación de compuestos orgánicos se utilizaron como modelos de 

contaminantes tres colorantes: Verde Malaquita (Marca HYCEL reactivos 

químicos), Indigo Carmín (Marca Sigma Aldrich, contenido colorante 85%), y 

Reactive Blank 5 (Marca Sigma Aldrich, Contenido colorante ≥ 50%). 
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Figura 2.5. Sistema empleado para los Procesos fotocatalíticos. 

 

2.5.1 Prueba fotocatalíticas para la degradación de colorantes 

por polvos. 

Antes de iniciar con las pruebas fotocatalíticas se realizaron curvas de calibración 

de los contaminantes a partir de la preparación de soluciones con diferentes 

concentraciones conocidas de cada uno de los contaminantes orgánicos 

(colorantes). Esto con la finalidad de identificar las longitudes de banda de 

máxima absorción para cada contaminante el análisis fue monitoreado 

empleando un espectrofotómetro de UV-Vis Perkin Elmer, Lambda 35. Las 

longitudes correspondientes para Verde Malaquita, Indigo Carmin y Black 5 

fueron 617nm, 630nm y 600nm respectivamente. 

Lámpara de 
Xenón  

Reactor con sistema de 

enfriamiento 
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Las pruebas fotocatalíticas de los materiales objeto de estudio, se llevaron a cabo 

en distintas relaciones, primeramente, con el colorante Verde Malaquita como se 

muestra de la siguiente manera:  

A) Relación Catalizador-Contaminante 1:1 

• Primeramente, se preparó una disolución del contaminante Verde 

Malaquita a 10ppm, 180mL del colorante se colocó en el reactor. 

• Posteriormente se pesó y se adiciono al reactor tipo batch 180 mg del 

catalizador, para obtener una relación catalizador-contaminante 1:1; El 

reactor con la solución y el catalizador dentro fue colocado en una plancha 

de agitación magnética manteniéndose en agitación constante a 380 

RPM. 

• Se encendió la lámpara de Xenón de 35 W para iniciar la reacción 

fotocatalítica y al mismo tiempo se activó el sistema de enfriamiento del 

reactor para mantener una temperatura de 25°C ± 6. 

• Se tomaron alícuotas de aproximadamente 7 mL en intervalos de tiempo 

de 30 minutos durante 2 horas.   

• Las alícuotas tomadas fueron centrifugadas durante 10 min a 4000 RPM 

con la finalidad de separar el fotocatalizador de la solución contaminante. 

• Por último, las muestras de las mediciones de cada concentración del 

contaminante fueron analizadas por espectrofotómetro Uv-Vis (Perkin 

Elmer Lambda 35) siendo las longitudes de onda seleccionada para los 

colorantes, de 200 a 700 nm. 
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B) Relación Catalizador-Contaminante 1:2 

Posteriormente se repitió el mismo procedimiento solo con las relaciones más 

optimas variando a una relación catalizador-contaminante 1:2 y el tiempo a 120 

minutos, tanto para los colorantes Verde Malaquita (10 ppm), Indigo Carmin (20 

ppm) y Reactive Black 5 (15 ppm). 

2.5.2 Prueba fotocatalítica para películas en la degradación. 

Para estas pruebas se utilizó un reactor tipo batch de 120mL con las mismas 

condiciones descritas en la reacción con polvo (Sección 2.5.1).  

Las películas se colocaron alrededor del interior del reactor, en seguida se 

adiciono 100mL del colorante objeto de estudio para cumplir la relación 

catalizador-contaminante 1:2. Para este proceso se tuvo una agitación constante 

de 110 rpm. El ensamble del proceso se muestra en la Figura 2.6. 

 
Figura 2.6. Sistema para la evaluación fotocatalítica en película. 

 

película 

Lampara de 

Xenón 35W 
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2.6 Determinación del grado de mineralización por medio 

del Contenido de Carbono Total (TOC). 

Esta técnica nos permite analizar el grado de mineralización de los 

contaminantes orgánicos en este caso de los colorantes empleados, 

determinando la cantidad presente de carbono en una muestra líquida. Para este 

estudio se utilizó un equipo marca Shimadzu modelo 5000 A.   

Las condiciones de operación del equipo fueron: un flujo de entrada de aire de 

150 mL/min; una presión interna de 200 kPa y un volumen de muestra de 

aproximadamente 15 ml. Se encendió el equipo y se abrió la válvula de aire 

comprimido. Se observó que la presión estuviera en el valor requerido de 400 psi 

. Antes de analizar cualquiera de las muestras, se hizo varios lavados con agua 

desionizada y una solución de ácido nítrico (HNO3) y ácido fosfórico (HPO4), para 

posteriormente hace una lectura al agua y así obtener una concentración de 

carbono <1 ppm. Una vez realizado la lectura, se prosiguió con el análisis de las 

muestras de los colorantes a concentración inicial y concentración final posterior 

a 120 minutos.  

 

2.7 Pruebas para la determinación de especies 

Oxidantes (Scavengers). 

Para conocer las especies oxidantes que se involucran significativamente 

durante el proceso fotocatalítico como lo son h+, OH●, H2O2 y O2 -, se añadieron 

distintos compuestos y reactivos secuestradores de estas especies, tomando en 

cuenta el peso molecular de cada sustancia, colorante, así como la molaridad de 
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cada uno para conocer la cantidad necesaria de cada reactivo a utilizar. En el 

caso de la catalasa fue un peso contante de 0.06 g, al igual que la benzoquinona 

de 1 mL, sin embargo, para la benzoquinona se disolvió 0.01 g en 100 mL para 

posteriormente tomar 1 mL. Los reactivos y la cantidad utilizados son mostrados 

en la Tabla 2.2. 

El procedimiento empleado para estas pruebas fue descrito en el apartado 2.5.1 

con la diferencia de que estas pruebas fueron analizadas en la relación 

catalizador-contaminante 1:2, además de que se pesó la cantidad necesaria de 

cada reactivo y se añadió a la solución del colorante para iniciar el proceso 

fotocatalítico.  

Tabla 2.2 Cantidad de reactivos para la determinación de especies oxidantes. 

Reactivo Especie Concentración 

Verde Malaquita 

Isopropanol OH● 0.296mL 

KI h+ 0.0019g 

Catalasa H2O2 0.06g 

Benzoquinona O2 - 1mL 

 

2.8 Pruebas de Reproducibilidad. 

Para la determinación de la estabilidad de los materiales y descartar procesos de 

foto-corrosión, se realizaron pruebas de reproducibilidad al material con mejor 

rendimiento. Para observar estos fenómenos es necesario llevar el mismo 

material reacción tras reacción, sí existe una disminución de efectividad contra el 
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contaminante entre un ciclo a otro habrá un efecto de foto-corrosión. El material 

se probó en 3 ciclos sucesivos a las mismas condiciones de las reacciones 

descritas en la sección 2.5.1 (B), pero en cada termino de reacción el material 

fue recuperado y llevado al siguiente ciclo.  
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CAPÍTULO III 

3. RESULTADOS 

En este capítulo se muestran los resultados obtenidos de las distintas técnicas 

de caracterización como difracción de rayos X (DRX), microscopia electrónica de 

barrido (MEB), área superficial (BET), espectroscopía de reflectancia difusa 

(ERD), espectroscopía infrarrojo (FT-IR) y fotoluminiscencia (PL) que se 

utilizaron para analizar las propiedades fisicoquímicas de los materiales objeto 

de estudio, El oxalato de hierro (II) FeC2O4 grado comercial y el FeC2O4  

sintetizado por precipitación química, y A.platensis  conocida como espirulina, así 

como las distintas mezclas de los compositos FeC2O4/A.platensis preparados a 

diferentes proporciones por el método de impregnación asistida por microondas. 

Posteriormente los precursores y las distintas muestras del composito 

FeC2O4/A.platensis se evaluaron en la degradación fotocatalítica de 

contaminantes orgánicos modelo, bajo luz solar simulada. 

3.1 Caracterización de los Materiales en polvo: Oxalato 

de fierro (FeC2O4) y Arthrospira platensis (A.platensis). 

3.1.1 Caracterización del Oxalato de fierro (FeC2O4). 

 

3.1.1.1 Difracción de Rayos X. 

Para los fines de la investigación se utilizó el oxalato de fierro (FeC2O4) comercial 

y sintetizado empleando el método de precipitación química como se describe el 
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Cap II (sección 2.1) obtenido a 80°C. Para confirmar la fase de interés los 

materiales fueron evaluados mediante la técnica de DRX. En la figura 3.1 se 

muestra el Difractograma obtenido. 

En la Figura 3.1(a) se muestra el difractograma correspondiente al oxalato de 

fierro sintetizado por el método de precipitación química, De acuerdo con la 

imagen podemos observar que, todas las reflexiones coincidieron con la tarjeta 

JCPDS 022-0635, el cuál es identificado como oxalato de fierro (II) en su fase ß, 

con estructura cristalina ortorrómbica con una constante cristalográfica a = 

1.226nm b = 0.557nm y c = 1.548nm, grupo espacial: Cccm (No 66).  

No se observa otras reflexiones o la presencia de mezclas de fases por lo que 

podemos afirmar que se obtuvo la fase pura. El difractograma, presenta una 

reflexión de mayor intensidad situada en 2θ= 18.53°, con un plano cristalino 

(111), seguido de picos de menor intensidad los cuáles se presentan a valores 

de 2θ=  22.97°, 29.44°, 34.32°, 39.95°, 42.73°, 46.42°, 48.09°, respectivamente.  

De la misma manera el FeC2O4 grado reactivo marca (SigmaAldrich), fue 

analizada por difracción de rayos X para conocer la pureza del material. El 

resultado obtenido se presenta en la Figura 3.1 (b). Las reflexiones fueron 

indexadas con la tarjeta de identificación del Oxalato de Hierro JCPDS-00-023-

0293; el material es altamente cristalino presentando reflexiones con gran 

intensidad en 2θ= 18.46º, 18.88º, 22.89º, 24.48º, 24.75º, 29.73º, 33.74º, 34.22º, 

39.88º, 42.58º, 44.79º, 46.59º, 47.07º, 48.04º, 50.18º característico del patrón de 

difracción de Humboldtine syn correspondiente al oxalato de hierro en su fase  

encontrándose en el grupo espacial monoclínico I2/a (15) con a = 9.921 b = 5.556 
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y c = 9.707 coincidiendo con la tarjeta por lo que podemos asegurar que el 

material es puro. 

  

Figura 3.1 Difractograma de las fases de FeC2O4 obtenidas ß FeC2O4 (a) y FeC2O4 (b). 

 

3.1.1.2 Microscopio Electrónico de Barrido (SEM) del FeC2O4. 

Los catalizadores de FeC2O4 en polvo sintetizado por precipitación química y 

grado comercial fueron analizados por medio de la técnica de microscopía 

electrónica de barrido para conocer la morfología y estimar las longitudes de las 

partículas, así como determinar las diferencias entre las fases  y ß. 

A) ßFeC2O4. 

 En la Figura 3.2 se muestran las micrografías obtenidas del ßFeC2O4 sintetizado 

por el método de precipitación química, en la imagen 3.2 (a) se puede apreciar 

a) 

b) 
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que, las partículas presentan ligera aglomeración con tamaños de 

aproximadamente entre 15 y 20 µm de largo, mayormente uniformes en forma de 

prismas cuadrangulares, además se logra identificar sobre la superficie de las 

partículas mayores a 10 µm pequeñas partículas en forma de rods y sheets.  

En la Figura 3.2 (b) con una magnificación mayor se logra visualizar más 

claramente la buena distribución de las partículas, además se puede observar 

algunas de las partículas características de la fase ß (sheets67).  

En la Figura 3.2 c) se muestra desde una vista frontal la base de las particulas 

del ß FeC2O4, donde se visualiza la distribuciòn del interior del prisma con un 

diametro cercano a 5 µm, en forma de sheets apiladas una sobre otra 

estructuradamente, ademas en las superficie de las bases del prisma se 

muestran algunas partículas que se juntan ocasionalmente para formar partículas 

secundarias debido a la mutua atracciòn entre partìculas68. 

Estas partìculas, presentan tamaños màs grandes comparado con lo reportado 

en la bibliografìa en la sìntesis de la fase ß, esto posiblemente se deba al método 

de síntesis debido tiempo expuesto de 12 horas a temperaturas de 80°C teniendo 

efecto sobre el crecimiento orientado de las particulas sin transformarse en fase 

 debido a la ausencia de los complejos de acido oxalico [Fe(C2O4)x]-2(x-1) que 

influye en el crecimiento del cristal para la transcision de la fase ß a la fase  68–

70.  

Por otro lado estos resultados de una morfología homogenea muestran y 

confirman la alta cristalinidad observada en la tecnica de difracciòn de rayos X. 
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Figura 3.2 Micrografías de ß FeC2O4 sintetizado por precipitación química a 60 ºC durante 

1 hora y secado a 80°C por 12 horas. 

Para verificar la formación del material se analizó por EDS. En la tabla 3.1 se 

muestran el porcentaje atómico y el porcentaje en peso de ß FeC2O4, en la cual 

se puede observar que es muy similar al porcentaje atómico teórico calculado, la 

relación atómica de C a Fe es 2:171. Por lo que podemos corroborar por esta 

técnica que el polvo está preparado estequiométricamente, coincidiendo con el 

resultado de difracción de rayos X. 

Tabla 3.1 Valores del análisis EDS para ß FeC2O4 

Elemento 

Elemento 

% en 

peso 

% atómico 

C 17.56 29.59 

O 44.90 56.81 
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Fe 37.54 13.61 

Total 100 100 

 

B) FeC2O4. 

En la Figura 3.3 podemos observar las micrografías de las partículas de FeC2O4 

en polvo grado comercial marca sigma Aldrich, donde se puede observar en la 

Figura 3.3 (A) que las partículas son completamente heterogéneas en su 

morfología, sobresaliendo partículas en forma de rods entre 15-20 µm 

aglomeradas en forma de prismas cuadrangulares irregulares, y sobre su 

superficie partículas menores de 5 µm tanto rods como en forma de cubos 

irregulares (Figura 3.3 B).  

Con una magnificación mayor en la Figura 3.3 (C) podemos observar que incluso 

presentan partículas sobre las superficies de los rods. Al presentar estas formas 

heterogéneas disminuya su cristalinidad en comparación con las partículas 

homogéneas de ß FeC2O4 como se muestra en la técnica de difracción de rayos 

X. 
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Figura 3.3. Micrografías de FeC2O4 obtenido comercialmente. 

De la misma manera se analizó por la técnica de EDS. Ahí se puede observar 

que es muy similar al porcentaje atómico teórico calculado. Por lo que podemos 

corroborar por esta técnica que el polvo está preparado estequiométricamente, 

coincidiendo con el resultado de difracción de rayos X. 

Tabla 3.2 Valores del análisis EDS para  FeC2O4 

 

 

Elemento  % en peso % atómico 

C 23.47 37.42 

O 42.53 50.92 

Fe 34.00 11.66 

Total 100 100 
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 3.1.1.3 Analisis BET de FeC2O4 en polvo. 

Se obtuvieron los isotermas de adsorción y desorción por la técnica de fisisorción 

de nitrógeno para FeC2O4 obtenidos en fase  y ß la grado comercial y sintético.  

A) ßFeC2O4. 

El valor obtenido para el área superficial de ßFeC2O4 es de 3.3 m2/g son inferiores 

a lo reportados por K. Zhang y col70 que obtuvieron valores superiores a 31.6 

m2/g (rod) para esta fase y, J.Dhal y col46 24.9 m2/g (rods) sin embargo las 

partículas obtenidas en este trabajo son mayores a 10 µm en comparación con 

lo reportados, como se muestra en los resultados de SEM.   

La isoterma analizada se muestra en la Figura 3.4. De acuerdo con la imagen, 

la muestra en polvo presenta un isoterma del tipo III. El material presenta poca 

porosidad, siendo que las interacciones de las moléculas adsorbidas sean fuertes 

en comparación con la energía de adsorción baja entre la superficie del 

adsorbente y el adsorbato. 

 

Figura 3.4. Isotermas de adsorción y desorción de ßFeC2O4 precipitación química. 
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B) FeC2O4 

De la misma manera se determinó la isoterma de adsorción y desorción para la 

fase monoclínica FeC2O4. Obteniendo como valores de área superficial del 

polvo < a 1 m2/g ligeramente inferior al reportado por Xiangqian Fan y 

colaborados41 con 1.3 m2/g, sin embargo existen diferentes literaturas con áreas 

superficiales mayores a lo obtenido, como lo reportado por Kai Li y col.72 con 7.44 

m2/g, Keyu. Zhang y col.43 con 64.10 m2/g.  

En la Figura 3.5 se muestra el isoterma correspondiente a la fase FeC2O4. en 

la imagen se puede observar la isoterma de tipo III. Lo que significa que es un 

material probablemente no poroso, teniendo mayor debilidad en la mono capa 

para las interacciones entre la superficie adsorbente y el adsorbato.  

 

Figura 3.5. Isotermas de adsorción y desorción de FeC2O4. 
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3.1.1.4 Espectros de reflectancia difusa FeC2O4. 

Para obtener los valores de la energía de banda prohibida (Eg) se analizaron las 

muestras del oxalato de fierro en polvo (FeC2O4) por espectroscopia de 

reflectancia difusa.  

En la Figura 3.6 se muestran los espectros obtenidos de ambos polvos para la 

determinación de los valores del Eg, obteniendo valores para ßFeC2O4 de 2.2 eV 

correspondiente a 558 nm como lo reportado por Zhaou Liu y col67 y para el 

FeC2O4 grado comercial resultó con un valor de 2.1 eV correspondiente a 

569nm, valores que nos dan un indicio de que estos fotocatalizadores absorben  

en la región del visible, estos resultados  concuerdan con los valores reportados 

72,73. Los picos en ambas muestras alrededor de 210-225nm corresponden a la 

absorción de transferencia de carga, mientras que los picos alrededor de 400 nm 

a la absorción de 5T2g → 5Eg 
41,67

.  

 

Figura 3.6 Espectro UV-Vis (ERD) de las muestras de FeC2O4.  
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3.1.1.5 Espectros Infrarrojo de FeC2O4. 

Mediante esta técnica, se investigó la composición química y estructural de los 

grupos funcionales de las muestras obtenidas de FeC2O4. En la figura 3.7 se 

muestran los espectros de las bandas del FTIR de los polimorfismos del oxalato 

de fierro (FeC2O4 y ß FeC2O4). En la imagen, se observa una banda ancha en 

3310 cm-1 correspondiendo a la vibración de los grupos O-H de las moléculas del 

agua coordinadas estructuralmente, siendo más marcada en FeC2O4 que en el 

ß FeC2O4, esto muy posiblemente de deba a que el Oxalato de Fierro comercial 

es Dihidratado.  

En la banda 1614 cm-1 se muestra una señal intensa del estiramiento 

antisimétrico de C=O, por otro lado un estiramiento simétrico C-O en la banda 

1360 cm-1, un estiramiento O-C-O en la banda 1313 cm-1, la banda restante en 

818 cm-1 corresponde a la flexión de vibración C=C–O ,coincidiendo con lo 

reportado46,73–75. Ambas muestras comparten bandas de absorción infrarroja 

idénticas, sin importar lo métodos de síntesis o estructuras cristalina 76,77. Las 

bandas correspondientes al enlace Fe-O se identifican sobre 482-496 cm-1 sin 

embargo estas no se detectaron debido al alcance del equipo. 
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Figura 3.7 Espectro de absorción infrarroja (FTIR) de FeC2O4. 

3.1.2 Caracterización de Arthrospira platensis 

(A.platensis). 

3.1.2.1 Caracterización por Difracción de Rayos X. 

Otro de los precursores fue el alga comercial espirulina (Arthrospira platensis), 

con la finalidad de tener un espectro que nos sirviera de base para las mezclas, 

fue caracterizado mediante la técnica de Difracción de rayos X. El patrón obtenido 

se presenta en la Figura 3.8. lo que se observa en la figura es una reflexión 

ancha, amorfa en 2=20ºC característica naturalmente de las micropartículas de 

A.platensis, con algunas zonas cristalinas, coincidiendo con lo reportado78,79 . 
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Figura 3.8 patrón de Difracción de rayos X de A.platensis. 

 

3.1.2.2 Análisis de A.platensis por medio de Microscopía 

electronica de barrido. 

El polvo de A.platensis se preparó según lo descrito anteriormente en la sección 

2.2; de la misma  manera que las mezclas de los compositos, con la finalidad de  

conocer la influencia del proceso en el polvo del alga pura y comparar las mezclas 

con los precursores. En la Figura 3.9 se muestra la micografia del polvo de 

A.platensis antes del tratamiento. En la imagen se aprecian partículas 

relativamente heterogéneas de distintos tamaños (a), mayoritariamente 

partículas mayores a 30 µm de diámetro en forma de hélice comprimida con una 

estructura no porosa (b). Estas descripciones son características del polvo seco 

de A.platensis como lo reportan en la bibliografía80. 
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Figura 3.9 Micrografías de A.platensis sin procesamiento. 

En la Figura 3.10 se muestras el polvo de A.platensis posteriror al proceso de 

preparación (Sección 2.2), en la figura podemos observar claramente un cambio 

en la morfología de las particulas con un mayor grado de heterogenidad, con 

formas muy irregulares entre 10-50 µm, distribuidas ligeramente uniformes (A) 

como lo reportado por Dotto et al78 . Aumentando las magnificaciones podemos 

visualizar que las superficies de las particulas son rugosas, ademas de la 

ausencia de las curvaturas de las helices caracteristicas de A.platensis. todos 

estos cambios son debido a los procesos de secado y de molienda que se le dio 

a la muestra como lo reporta Elier Neri y colaboradores81. Por lo que, al ser 

partículas mayores, al formar los compositos, podrìa cuasar una disminución en 

las intensidades de los espectros de difracción de rayos X con el aumento en 

porcentaje de la alga A.platensis. 

a) 
b) 
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Figura 3.10 Micrografía de A.platensis procesada. 

En la tabla 3.3 se presentan los resultados del análisis EDS para A.platensis, 

donde podemos identificar la distribución y composición elemental de la muestra 

mediante el mapeo químico de los elementos presentes en las regiones 

analizadas. Los elementos detectados son C, O, Na, P, S y K coincidiendo con 

lo  reportado en la literatura81–83. 
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Tabla3.3 Valores del análisis EDS para A.platensis. 

  

 

3.1.2.3 Análisis BET de A.platensis. 

Se obtuvo el isoterma de adsorción y desorción del polvo de A.platensis 

procesado. Como se muestra en la Figura 3.11 la isoterma es de tipo III 

característico de partículas no porosas coincidiendo con lo visto en SEM y el valor 

total del volumen de poro (0.014cm3/g) coincidiendo con lo reportado para las 

partículas de espirulina80, las partículas presentan una débil interacción entre el 

adsorbato y el adsorbente.  

Así mismo se obtuvo el valor del área superficial de 3.7 m2/g siendo similar al 

reportado por Dotto y colaboradores80 con 3.5 m2/g, y muy inferior por lo 

reportado por Albert Serra y col.84 con 90.3 m2/g al utilizar A.platensis viva. 

Elemento %peso %atómico 

C K 67.80 74.60 

O K 29.30 24.21 

Na K 0.31 0.18 

P K 0.75 0.32 

S K 0.99 0.41 

K K 0.85 0.29 
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Figura 3.11 Isoterma de adsorción y desorción de A.platensis. 

 

3.1.2.4 Espectros de reflectancia difusa A.platensis. 

Se analizó por la técnica espectroscopía de reflectancia difusa para conocer el 

valor de la energía de banda prohibida (Eg) del polvo procesado de A.platensis. 

La muestra se analizó en un intervalo de longitud de onda de 200 nm a 800 nm. 

El espectro de absorción se muestra en la Figura 3.12. dando un  pico de 

absorción máxima  alrededor de 675 nm85 coincidiendo con la muestra 

correspondiente a la clorofila 86,87. Y la línea de absorción prolongada se da en 

762 nm, dando un valor Eg de 1.6 eV. 
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Figura 3.12 Espectro de absorción UV-Vis (ERD) de A.platensis. 

 

3.1.2.5 Espectroscopía FTIR.  

Como se mostró en los espectros de rayos X, la muestra de A.platensis es 

amorfa, sin embargo, para caracterizar de manera más precisa estructuralmente 

la muestra se analizó por espectroscopia FTIR, como se muestra en la Figura 

3.13. Los picos en las bandas 3280 cm-1 que corresponde a los grupos O-H y N-

H, que se le pude atribuir a polisacáridos, proteínas o moléculas de agua.  

El pico 3057 cm-1 a las vibraciones de estiramiento asimétricas de C-H del grupo 

CH3, en el pico 2931-2850 cm-1 corresponde a las vibraciones de estiramiento 

asimétricas de CH2 de lípidos o proteínas, los picos intensos de 1624- 1521 cm-1 
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corresponden a las bandas características de las vibraciones de estiramiento de 

C=O relacionadas a las amidas y uniones C=C a los carboxilatos.  

El pico en 1445 cm-1 está relacionado a las vibraciones de O-H unidos al grupo 

c-H, además de que se reporte también la unión de NH+4. Los picos de las bandas 

1396-1151 cm-1 están relacionadas a las vibraciones de estiramiento 

relacionadas a –C–O, –C–C, –C–OH de iones carboxilato. Picos posteriores a 

1030 cm-1 corresponden a uniones P-O relacionadas a fosfolípidos, según lo 

reportado78–80,88,89. 

 

Figura 3.13. Espectro de absorción infrarroja (FTIR) de A.platensis. 
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3.2 Caracterización de los compositos 

FeC2O4/A.platensis en polvo. 

3.2.1 Caracterización de los compositos FeC2O4/A.platensis 

por Difracción de Rayos X. 

Los compositos de FeC2O4/A.platensis (FA) preparados por el método de 

impregnación descrito en la sección 2.2 fueron analizados por difracción de 

Rayos X para determinar la integración de los materiales de manera correcta sin 

haber cambiado en la composición del material (cambio de fases, generación de 

compuestos secundarios) por los procesos de preparación y observar los 

cambios conforme fue variando la relación de los precursores.  Cabe resaltar que 

primeramente se analizaron 7 relaciones (10:1, 3:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3, 1:10) 

proveniente del oxalato de hierro II (FeC2O4) comercial y A.platensis.  

En la Figura 3.14 (A) se muestran los patrones de difracción de Rayos X 

obtenidos. Como se puede apreciar en la imagen se distinguen con claridad las 

reflexiones características del oxalato de fierro II (FeC2O4) en los valores de 2θ= 

18.46º, 18.88º, 22.89º, 24.48º, 24.75º, 29.73º, 33.74º, 34.22º . Por lo tanto, 

FeC2O4 se logró integrar en la mezcla. Sin embargo, se disminuyó la intensidad 

y un ligero corrimiento en los picos mencionados debido a la adición del alga 

A.platensis. Figura 3.14 (B), 
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Figura 3.14. (A) Patrones de DRX de los compositos FeC2O4/A.platensis: FA10:1, FA3:1, 

FA2:1, FA1:1, FA1:2. FA1:3, FA1:10. (B) zoom del corrimiento. 

Una vez realizado todas las mezclas para la formación de compositos con 

FeC2O4 y A.platensis se prosiguió a realizar la mezcla de la relación 10:1 con el 

oxalato de fierro II sintetizado (ßFeC2O4) y A.platensis (FAS10:1).  
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En la Figura 3.15 se ilustra el patrón de difracción de rayos X correspondiente a 

FAS10:1.Se pueden apreciar los picos de ßFeC2O4 en 2θ= 18.53°, 22.97°, 

29.44°, 34.32°, 39.95°, 42.73°, 46.42°, 48.09°. De igual manera, se lograron 

impregnar los materiales correctamente, sin sufrir cambios estructurales, sin 

embargo, disminuyo ligeramente la intensidad en los picos mencionados debido 

a la adición del alga A.platensis y esto es natural pues es amorfa.  

 

Figura 3.15 Patron de DRX del composito ßFeC2O4/A.platensis: FAS10:1. 

 

3.2.2 Microscopía electrónica de barrido de los compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

Para conocer la distribución de las partículas en los compositos 

FeC2O4/A.platensis  y su morfología posterior al proceso de impregnación, se 

analizaron por medio de la microscopia electronica de barrido cada una de las 

diferentes relaciones preparadas. En la Figura 3.16 se presentan las imágenes 
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de los compositos impregnados  con FeC2O4/ A.platensis, en sus difrentes 

relaciones, la Figura 3.16a corresponde a la muestra FA1:10 predominan las 

partículas mayormente entre 10-25 µm de la alga, sin embargo, a diferencia de 

A.platensis sola, podemos ver que su morfología tiende a ser esferica-cubica 

irregular causado por la interacción fìsica con las partículas de FeC2O4 a pesar 

del menor porcentaje agregado.  

En la Figura 3.16b relación FA1:3 se aprecian las partículas de 15 µm 

aproximadamente del oxalato de fierro con mayor facilidad junto con 

aglomerados de partículas de alga, incluso podemos observar como reposan 

estas particulas de A.platensis sobre FeC2O4.  

Para la Figura 3.16c (FA1:2) se logra identificar aun algunos depósitos de 

partículas de la alga sobre la superficie de los rods del FeC2O4 mostrando ligeras 

aglomeraciones, ademas se puede apreciar que varian los tamaños de las 

partículas del oxalato de fierro II asi como una morfología ligeramente regular 

como de prisma rectangular teniendo una cristalinidad similar a muestras que 

tienen menor porcentaje de alga con particulas màs heterogeneas. Algunos 

autores reportan que la morfologìa como el tamaño de particula puede favorecer 

a una mejor transferencia de cargas lo que impactar en los procesos 

fotocatalíticos.  

En el inciso d muestran las partículas de microrods del FeC2O4 y partículas 

irregulares menores de 10 µm de A.platensis distribuidas aleatoriamente, de la 

muestra FA1:1 ocasionando una intensidad similar a la muestra FA1:2. Por lo que 

en estas relaciones intermedias es posible identificar que a mayor del 50% de 
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alga esta puede opacar al FeC2O4  al depositarse sobre el material ocasionó una 

disminución en la intensidades en DRX. 

Por otro lado la muestra FA2:1 (e)  muestra particulas más homogeneas que los 

compositos anteriores, predominando partículas de FeC2O4 con una morfología 

uniforme de prisma rectanguar de 10 µm (ocasionando el aumento en la 

cristalinidad), acompañado de partículas de A.platensis de 15-20 µm distribuidas 

aleatoriamente. En la muestra FA3:1 (f) se muestran partículas de distintos 

tamaños irregulares,amorfas y aglomeradas en comparación de FA1:1 y FA1:2, 

afectando en la disminución de la cristalinidad como se muestra en los resultados 

de difracción de rayos X.  

Por último, está el inciso g) donde se muestra partículas tipo rods inferiores a 10 

µm, en el caso de las partículas de la microalga se distinguen muy poco debido 

al bajo porcentaje de A.platensis lo que también se ve reflejado en la intensidad 

de las reflexiones de rayos X en comparación de los compositos anteriores, los 

tamaños y la morfología uniforme de FeC2O4 en la muestra también refleja el 

aumento en la intensidad de las reflexiones de rayos X en comparación del 

FeC2O4 puro que mostraba partículas más heterogéneas y con mayor tamaño.   

Estas micrografias corroboran los espectros de la técnica de difracción de rayos 

X al demostrar la presencia de A.platensis va ocasionando la disminución en las 

intensidades de las reflexiones asi como el método de impregación y molienda 

que puede favorecer partículas más homogéneas. 
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Figura 3.16 Micrografias de las relaciones de los compositos FeC2O4/A.platensis. FA1:10 

(a), FA1:3(b), FA1:2(c), FA1:1 (d), FA2:1 (e), FA3:1 (f) y FA10:1 (g). 

De la misma manera que los precursores, también se obtuvo el analisis elemental 

de los compositos FeC2O4/A.platensis formados. En la Tabla 3.4 se presenta el 

analisis elemental para cada muestra, en las cuales fue posible detectar 

elementos pertenecientes a las algas A.platensis corrobrando su presencia en la 

muestra. Se identifico un aumento en los porcentajes de carbono (C) y 

disminución del elemento Fe a mayor contenido de A.platensis, mientras que al 
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aumentar el porcentaje de FeC2O4 el porcentaje de Fe aumentaba y los valores 

de los elementos pertenecientes de la alga disminuían o presentaban ausencia 

en algunas zonas del mapeo elemental (f y g). Los porcentajes atómicos para 

A.platensis podrían variar de muestra a muestra debido a las limiticaciónes de 

componentes de cada alga90. Sin embargo se infiere que el aumento en el 

porcentaje atómico de Fe es correspondiente a FeC2O4. 

Tabla 3.4 Valores del análisis EDS de los Compositos FeC2O4/A.platensis. 

 

Por otro lado, se muestra en la Figura 3.17 la micrografía para el composito 

formado por ßFeC2O4, FAS10:1. Se logran identificar la morfología prisma 
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cuadrangular con un tamaño de partícula de 15 µm ligeramente aglomeradas, 

siendo similar al componente puro descrito en la Figura 3.2; por lo que método 

de impregnación no altero la morfología y el tamaño de partícula. Las partículas 

de A.platensis se encuentran distribuidad aleatoriamente con un tamaño de 10 

µm con una morfología esferica irregular.  

Ademas, se obtuvo el análisis EDS para concer la composición elemental de la 

muestra como se ilustra en la Tabla 3.5 (los valores del análisis EDS del 

composito ßFeC2O4/A.platensis FAS10:1) , obteniendo elmentos de A.platensis 

como K y Na. Así como un alto porcentaje del elemento Fe debido a la mayor 

concentración de ßFeC2O4. 

  

Figura 3.17 Micrografia del composito FeC2O4/A.platensis. FAS10:1 
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3.2.3.BET de los compositos FeC2O4/A.platensis. 

Para la determinación del área superficial de los materiales se analizaron las 

muestras por medio del método de fisisorción de nitrógeno. En la Figura 3.18 se 

ilustran los resultados de los compositos formados. Como se puede observar 

todos los Compositos FeC2O4/A.platensis presentan una isoterma tipo III la cual 

se caracteriza en muestras que presentan una débil adsorción y aquellas que no 

son porosas. Específicamente la muestra FA10:1 muestra una histéresis de tipo 

H3, en la cual las partículas forman poros en forma de hendidura. En la Figura 

3.19 se muestra la isoterma de FAS10:1 la cual es de tipo III presentando una 

histéresis tipo H3.  

 

Figura 3.18. Isoterma de adsorción y desorción de los compositos FeC2O4/A.platensis. 
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Figura 3.19. Isoterma de adsorción y desorción de FAS10:1. 

Así mismo, en la Tabla 3.6 se muestran los valores obtenidos del área superficial 

y el volumen de poro. Hay que mencionar que los materiales de partida 

presentaron áreas superficiales pequeñas, siendo FeC2O4 la más baja con <1. 

Confirmado por SEM en donde presento partículas de gran tamaño con alta 

cristalinidad.   

Las muestras con mayor porcentaje de alga presentaron valores de área 

superficial que van de 1.3 a 2.3 m2/g. Para la muestra FA1:1 aumento el área 

superficial, este incremento se debe probablemente a las partículas pequeñas de 

A.platensis y su interacción con las partículas de FeC2O4 presentado en las 

micrografías.  

Por otro lado es importante resaltar que la alta cristalinidad no necesariamente 

está influenciada con la disminución del área superficial 91–94. Tal es el caso en la 
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muestra FA10:1 que presento 5 veces mayor el área superficial que FeC2O4 por 

lo que podemos inferir que es como consecuencia de las partículas homogéneas 

y de menor tamaño de acuerdo con lo observado en el análisis SEM teniendo un 

impacto en la cristalinidad como se observó en DRX, además de presentar mayor 

volumen de poro, siendo de 0.0174cm3/g.   

Muy probablemente el método de impregnación favorece mejor la interacción 

física para disminuir el tamaño de partícula en las muestras con mayor porcentaje 

de oxalato, como se refleja en las muestras FA2:1 donde se mejoró la uniformidad 

en la morfología de las partículas siendo factor para tener una buena área 

superficial95 en comparación con la muestra de FeC2O4 pura. En FA3:1 el 

incremento en BET fue influenciado por el tamaño de las partículas relativamente 

más pequeñas, aunque amorfas como se puede confirmar en la imagen de SEM 

y la baja intensidad de DRX. 

Tabla 3.6. Área superficial y volumen de poro de las diferentes relaciones de 

FeC2O4/A.platensis y FAS10:1. 

Composito Área Superficial (m2 /g) Volumen de poro (cm3/g) 

FA1:10 2.26 0.00584 

FA1:3 2.02 0.00977 

FA1:2 1.35 0.00606 

FA1:1 6.18 0.00711 

FA2:1 1.63 0.00814 

FA3:1 2.47 0.0113 

FA10:1 3.69 0.0174 
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FAS10:1 3.87 0.0170 

 

3.2.4 Espectros de reflectancia difusa de los Compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

Los valores de energía de banda prohibida fueron determinados a partir de los 

espectros de absorción emitidos por la espectroscopia de reflectancia difusa Uv-

Vis. En la Figura 3.20 se observa los espectros correspondientes de los 

Compositos FeC2O4/A.platensis.  

En la imagen podemos observar que la presencia de las partículas de A.platensis 

tiene gran influencia en los Compositos formados, ocasionando un 

desplazamiento hacia longitudes de onda, de menor energía (longitudes de onda 

de luz visible), por lo que al aumentar el porcentaje de microalga como se observa 

en las muestras FA1:1, FA1:2, FA1:3 y FA1:10, existe un aumento en los niveles 

de máxima absorbancia en 675nm correspondiente al aumento de los  

pigmentos96 como clorofila  de A.platensis y las ficocianinas que represente el 

pico de absorbancia en 620nm97 que fueron extraídas por el método de 

preparación98 descrito en la sección 2.2. Esto contribuye a la disminución de la 

banda prohibida (Eg) como se ha reportado en otros tipos de compuestos con 

algas51,56,90,como son las muestras con un alto porcentaje de A.platensis siendo 

FA1:1, FA1:2, FA1:3 y FA1:10 cuyos valores fueron de 1.60 eV en comparación 

con 2.10eV de FeC2O4 puro.  
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Por otro lado las muestras que tienen mayor porcentaje de FeC2O4 disminuye 

ligeramente su Eg como son los Compositos FA10:1, FA3:1 y FA2:1 con 2.10eV, 

2.0 eV y 2.0eV respectivamente , debido a la menor influencia de partículas del 

alga A.platensis por lo que, podemos concluir que,  no existe una diferencia 

significativa en el valor de ancho de banda y todos los materiales podrán ser 

activos en la región del visible lo que influiría a una mejor captación de energía 

para la degradación de los colorantes. 

 

Figura 3.20. Espectros de absorción UV-Vis (ERD) de Compositos FeC2O4/A.platensis. 

En el caso del composito formado por ßFeC2O4, FAS10:1, como se muestra en 

la Figura 3.21 también se obtuvo un valor para la energía de banda prohibida de 

2.0eV situándose en 624nm decreciendo en comparación al valor de 2.2 de 

ßFeC2O4 puro. A pesar de tener un valor de Eg menor, la absorción de fotones 

se ve disminuía en comparación con ßFeC2O4 puro. 
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Figura 3.21 Espectros de absorción UV-Vis (ERD) del Compositos ßFeC2O4/A.platensis 

(FAS10:1). 

 

3.2.5 Espectroscopía FTIR de los Compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

El análisis de FT-IR se llevó a cabo para identificar los grupos funcionales de los 

Compositos preparados. La Figura 3.22 muestra que en las relaciones FA10:1, 

FA3:1 y FA2:1 disminuyen las bandas 1030 cm-1 ya que la cantidad de FeC2O4 

opacan estas vibraciones. En las muestras FA1:1, FA1:2, FA1:3 y FA1:10 es 

posible observar que a mayor cantidad de partículas de alga las bandas suelen 

recorrerse a 3280 cm-1, así como la aparición de las bandas de carboxilatos de 

A.platensis en 1521 cm-1 en cambio las relaciones con mayor cantidad de FeC2O4 
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se recorren hacia la banda 3310 cm-1 correspondiente de O-H característico del 

Oxalato de Fierro dihidratado. Por lo que se puede corroborar que FeC2O4 y 

A.platensis lograron integrarse correctamente. 

 
Figura 3.22. Espectro de absorción infrarroja (FTIR) de compositos FeC2O4/A.platensis. 

Por otro lado, en el caso del composito FAS10:1 sucede el mismo 

comportamiento como la muestra FA10:1 que a mayor porcentaje de oxalato de 

fierro II va disminuyendo las bandas de A.platensis, exceptuando por la banda 

1614 cm-1 que es más angosta en comparación con ßFeC2O4 teniendo influencia 

las vibraciones de estiramiento de C=O relacionadas a las amidas y uniones C=C 

a los carboxilatos de la microalga A.platensis. como se muestra en la Figura 3.23. 
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Figura 3.23. Espectro de absorción infrarroja (FTIR) del composito FAS10:1. 

3.2.6 Análisis de Fotoluminiscencia . 

Complementando con los análisis se llevaron a cabo pruebas de 

fotoluminiscencia para conocer el comportamiento de los fotocatalizadores 

respecto a la recombinación de cargas del par hueco electrón, además, es de 

interés el poder co-relacionar el nivel de recombinación con los comportamientos 

fotocatalíticos. Donde la intensidad de la emisión está relacionada con la 

recombinación, así a mayor intensidad, mayor grado de recombinación,al 

contrario, una baja intensidad de emisión refleja una probabilidad menor de 

recombinación de cargas.  Para esta prueba se analizaron únicamente las 

muestras grado comercial FeC2O4 y la FA10:1que fue la que presentó mejores. 

Es importante recalcar que con la muestra pura de A.platensis se obtuvieron 

problemas para poner el material sobre el porta muestra impidiendo su análisis. 
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En la Figura 3.24 se ilustra el espectro de fotoluminiscencia para las muestras 

FeC2O4 y FA10:1 con una longitud de onda de excitación de 325nm; Donde se 

observa un pico a 360nm ocasionada por el sustrato de vidrio que se utilizó para 

analizar las muestras, así mismo, la muestra FA10:1 que contiene un bajo 

porcentaje de alga presento ligeramente mayor intensidad que  FeC2O4, esto se 

observa claramente en dos picos a 495nm y 520nm, sin embargo las muestras 

en general presentan muy poca intensidad como para que la diferencia en 

intensidades pueda ser significativa e influya negativamente en los procesos 

fotocatalíticos. Esto Coincide con lo reportado por Kai Li y col.72, ellos concluyen 

que la baja intensidad o ausencia de los picos para FeC2O4 es debido a que 

presenta un bajo nivel de recombinación de pares hueco-electrón por lo que 

podemos concluir que mediante esta técnica no fue posible aseverar con mayor 

seguridad cuál de los materiales presento menor recombinación, por lo que este 

comportamiento confirma lo reportado por la literatura sobre buena eficiencia en 

la actividad fotocatalítica. 
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Figura 3.24. Espectro de fotoluminiscencia de FeC2O4 y el composito FA10:1 (λex=325nm) 

 

3.3 Evaluación Fotocatalítica. 

3.3.1 Relación Catalizador-Contaminante 1:1 

Las muestras obtenidas de FeC2O4/A.platensis fueron evaluados en la 

degradación del colorante verde malaquita a 10ppm, bajo las condiciones 

descritas en la sección 2.5. Se le dio seguimiento a la reacción fotocatalítica 

mediante la técnica de UV, los resultados obtenidos se presentan en la Figura 

3.25. De acuerdo con la imagen podemos mencionar que la concentración del 

colorante verde malaquita 10ppm en ausencia del fotocatalizador, posterior al 

período de irradiación disminuyo alrededor del 9%. Además,  FeC2O4 alcanzo 

80% de degradación en 90 min. En cambio, la microalga presento 76% de 

absorción.  
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En el caso de los Compositos con mayor porcentaje de A.platensis (FA1:10, 

FA1:3 y FA1:2) hay una alto porcentaje de absorción del contaminante, de 60%, 

74% y 78% respectivamente en los primeros 30 minutos de oscuridad, causada 

por la superficie de las partículas de la alga con carga negativa que atrae a los 

iones catiónicos del colorante78 por lo que existe el fenómeno de bioabsorción, 

Además de acuerdo a la imagen, se puede apreciar que,  presentan mayor 

porcentaje de absorción que A.platensis pura; esto debido a la capacidad de 

bioabsorción que tienen las partículas menores a 20 micras como se muestra en 

los análisis de SEM, generadas por los métodos de preparación utilizados que 

fragmentan algunos componentes del A.platensis generando mayores sitios de 

absorción e intercambios ionicos7851,99 logrando absorber el 79%, 86% y 85% 

respectivamente en 90 minutos. 

 

Figura 3.25. Evaluación fotocatalítica de Compositos FeC2O4/A.platensis, relación 

catalizador-contaminante 1:1. 
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Aunque el alga pura obtuvo mayor área superficial que las muestras 

FA1:10,FA1:3 y FA1:2 como se muestra en los resultados de BET esto no se vio 

reflejado en un mayor porcentaje de absorción en los primeros 30 minutos de 

oscuridad, sin embargo, cabe resaltar que la disminución del área superficial en 

las muestras se debe a la integración de partículas100 como es la del oxalato de 

fierro. 

La muestra FA1:1 fue la que presento el menor porcentaje de adsorción del 30%, 

esto es probablemente por la poca disponibilidad de alga en comparación a las 

muestras anteriores aunado a que la velocidad de absorción del alga en la 

muestra es más lenta debido al tamaño de partícula, logrando degradar el 86% 

en 90 minutos. Este resultado posiblemente se deba a que, hay una igualdad en 

porcentaje de oxalato de hierro. 

La relación FA3:1 con un alto porcentaje de oxalato de fierro fue la que obtuvo el 

mayor porcentaje de adsorción de 59%, teniendo similitud con la muestra pura 

de alga, así como FA1:10 en los 30 minutos de oscuridad. Probablemente por los 

tamaños de partícula como se ha reportado46  Así como la Influencia de las 

partículas de A.platensis como se pudo confirmar en DRX,SEM y BET. Sin 

embargo, a los 90minutos obtuvo un porcentaje de 86% de degradación. 

La relación FA10:1 y FA2:1 adsorbieron alrededor de 40%, la primera ocasionada 

por el área superficial de las muestras como se observó en la sección 3.2.3. 

mientras que la segunda mayormente por la sinergia de absorción del alga, ya 

que presenta partículas de mayor tamaño que FA3:1 y FA10:1. Como pudimos 

observar en las isotermas las muestras con mayor porcentaje de FeC2O4 se 
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presentan fenómenos de adsorción debido a sus tamaños de partícula y 

morfología que aumentan el área superficial y esto lo podemos observar al 

comparar FA10:1 con contra FeC2O4 comercial en donde existen partículas 

mayores y heterogéneas por lo que no presenta este fenómeno. Sin embargo, la 

adsorción y absorción en los primeros 30 minutos de oscuridad es necesaria para 

iniciar los procesos de degradación, como se muestra en la Figura 3.24. Los 

porcentajes de degradación para FA10:1 y FA3:1 son el 90% y 83% 

respectivamente (Figura 3.25). FA10:1 no adsorbió de manera significativa 

debido a la baja cantidad de alga a diferencia de FA3:1 

A manera de resumen en la Figura 3.26 se presentan los resultados obtenidos 

de la degradación del colorante verde malaquita, de acuerdo a la imagen 

podemos concluir que, la presencia del alga origina que se propicie un mayor 

porcentaje de absorción del colorante, este resultado, confirma lo reportado por 

Michalak y colaboradores, ellos mencionan que la generación de partículas 

provenientes de microalgas pueden funcionar como bioabsorbente88 mientras 

que también contiene grupos radicales y componentes fotosensible, por otro lado 

el oxalato de hierro e capaz de generar radicales OH41,99 logrando el rompimiento 

de la molécula contaminante. 



 
75 

 

Figura 3.26. Porcentaje de degradación en la evaluación fotocatalítica de los Compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

Para determinar y confirmar la interacción entre las muestras y el colorante verde 

malaquita, se realizó un seguimiento a los espectros Uv-Vis de las reacciones. 

Como podemos observar en la Figura 3.27 se muestran los espectros de 

absorción de los precursores FeC2O4 y A.platensis, mientras que en la Figura 

3.28 se presentan los espectros de absorción de los Compositos 

FeC2O4/A.platensis. 

En la Figura 3.27 FeC2O4 muestra un ligero declive en las intensidades de las 

bandas 617nm, 425nm y 316nm a los 30 minutos de oscuridad, una vez 

encendida la lampara se presenciaron cambios hipsocrómicos a los 90 minutos 

de iluminación en las bandas mencionadas a 605nm atribuido al ataque no 

selectivo de especies reactivas de oxígeno en los enlaces C-N de las series 

intermediarias de N-desmetilados101,102, 416nm y 313nm indicando el 

rompimiento de la estructura conjugada del cromóforo del verde malaquita103, 
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además se presenció un pico nuevo a 362nm relacionado a la formación de 4-

(dimethylamino) benzophenone (DLBP)101 . Así como un incremento en 250nm 

respectivo a grupos aromáticos de los cromóforos104, indicando un aumento en 

los anillos de benceno y la estructura conjugada con dobles enlaces105.  

Por otro lado la muestra de A.platensis no presento ningún tipo de cambio en las 

longitudes de ondas, sin embargo mostro una disminución drástica en el pico de 

absorción característico del verde malaquita a 617 nm, 425nm y 316nm que 

disminuye gradualmente como va incrementando el tiempo de exposición 

(efectos hipocrómicos) sin la presencia de cambios hipsocrómicos o 

batocrómicos, indicando las absorción del colorante106.  

Sin embargo, no fue así en los picos 262nm y 353nm, donde en la primera mostro 

mayor intensidad influenciada por proteínas celulares y aminoácidos solubles de 

la microalga mientras que la segunda de menor intensidad por compuestos como 

la clorofila82,107,108; a pesar de esta intensidades en el espectro no se mostró un 

cambio en la estructura del colorante. 
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Figura 3.27 Espectros de absorción Uv-Vis de FeC2O4 y A.platensis. 

En la Figura 3.28 se presentan las muestras FA1:1 (A), FA2:1 (B), FA10:1(C) 

que obtuvieron los cambios más relevantes en los espectros de absorción siendo 

así que a los 60 y 90 minutos de iluminación del  A) y B) mostro un cambio 

hipsocròmico de 617nm a 613nm, sin embargo donde se presentó mayor 

desplazamiento fue en la muestra FA10:1 (604nm), esta combinación mostro en 

comparación con FeC2O4 la disminución  en las longitudes de onda 425 y 315 

demostrando la destrucción de la molécula106,109, por lo que el pequeño 

porcentaje de alga ayuda a atraer más rápido el contaminante debido su 

absorción favoreciendo la degradación110 la cual sigue el mecanismo de 

degradación de N-demetilado111.  
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Figura 3.28 Espectros de absorción Uv-Vis los Compositos FeC2O4/A.platensis 

 

3.3.2 Relación catalizador contaminante 1:2. 

3.3.2.1 Degradación Verde Malaquita 10ppm. 

Una vez analizado las caracterizaciones y el comportamiento en la evaluación 

fotocatalítica para verde malaquita a 10ppm se eligió a la muesa FA10:1 como la 

mejor relación oxalato-alga considerando el porcentaje de adsorción y el 
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porcentaje de degradación. Por lo que fue evaluada para establecer la relación 

optima contaminante-catalizador como se describió en la sección 2.5.1 B). 

Como se muestra en la Figura 3.29 la muestra FA10:1 presentó una absorción 

de un 15% menor que en la relación 1:1 de catalizador: contaminante, además 

se logró degradar el 90% del colorante verde malaquita a 10ppm en 120 minutos. 

Este resultado es interesante pues no solo se obtiene mayor degradación, sino 

que, se optimiza la cantidad de catalizador. También, podemos añadir que esta 

relación puede disminuir los costos sin afectar el resultado. 

 

Figura 2.29 Evaluación fotocatalítica relación catalizador contaminante 1:2  

De la misma manera como se observó en la relación catalizador-contaminante 

1:1, la muestra FA10:1 mostro mayor desplazamiento en el espectro del verde 

malaquita que FeC2O4 como se puede mostrar en la Figura 3.30. FA10:1 

presentó cambios hipsocrómicos de 617nm a 602nm. Otra diferencia entre 

ambos espectros se refleja en la longitud de onda a 425nm, donde se puede 
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observar que con FeC2O4 muestra durante los primeros 90 minutos cambios 

hipsocrómicos y una baja intensidad en 362nm a comparación de FA10:1, que 

muestra una disminución en la banda 425nm durante el mismo tiempo y un 

aumento de intensidad en la banda 362nm debido al aumento en la formación de 

DLBP en los primeros 30 minutos de iluminación. 

 

 

Figura 3.30 Espectros de Uv-Vis del FeC2O4 y FA10:1 en la degradación del Verde 

malaquita 10ppm relación 1:2.  

Como se muestra en la Figura 3.31 por medio del TOC FeC2O4 y FA10:1 tienen 

porcentajes muy similares de mineralización con un 32% y 31% respectivamente, 
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este resultado es de esperarse debido a que, se tiene un alto porcentaje de 

oxalato que es el que propicia la degradación del contaminante y el alga favorece 

la absorción.  

 

Figura 3.31. % de Mineralización del Verde malaquita a 10ppm por FeC2O4 y FA10:1 a 120 

minutos. 

Una vez encontrado el mejor composito como lo fue FA10:1 y a su vez la relación 

catalizador-contaminante con mejor rendimiento costo-beneficio para el proceso 

fotocatalítico, se prosiguió a duplicar la relación Oxalato de fierro-alga supliendo 

FeC2O4 comercial por el Oxalato de fierro ßFeC2O4 sintetizado, descrito en la 

sección 2.2 y evaluar la degradación del verde malaquita como se muestra en la 

Figura 3.32 la cinética de ßFeC2O4 y FAS10:1. Se puede apreciar que al generar 

esta combinación ßFeC2O4-A.platensis el valor decrece un 20% a los 120 

minutos de iluminación.  

En el caso de ßFeC2O4 una alta cristalinidad como en DRX ayuda a potenciar la 

transferencia de cargas desde el centro a la superficie obteniendo una buena 
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respuesta fotocatalítica; por otro lado una baja cristalinidad también puede 

aumentar la actividad fotocatalítica siempre y cuando proporcionen centros 

activos otorgados por defectos como impurezas (dopaje), microvoids, poros, o 

estructuras jerárquicas 112 sin embargo tanto ßFeC2O4 y FAS10:1 no presentaron 

estos defectos según lo mostrado en DRX,SEM y BET por lo que podemos 

concluir que muy posiblemente la disminución de la actividad fotocatalítica de 

FAS10:1 si es afectada por la baja cristalinidad que presenta.  

 

Figura 3.32. Cinética de degradación del Verde malaquita ßFeC2O4 y FAS10:1 

 

En la Figura 3.33 se muestran los espectros de las muestras sintetizadas, se 

puede observar en ambas los picos característicos del verde malaquita 617nm y 

425nm disminuyen conforme paso el tiempo, además una vez que se iluminaron 

las muestras presentaron cambios hipsocrómicos en ambas longitudes, sin 

embargo, es claro que ßFeC2O4 muestra mayor desplazamiento de 617nm a 
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605nm a los 120minutos, en comparación a 609nm de FAS10:1 por lo que es 

evidente que ßFeC2O4 mostro mejor ataque no selectivo de especies reactivas 

de oxígeno en los enlaces C-N de las series intermediarias de N-

desmetilados101,102 a su vez en las longitudes de onda 425nm y 315nm presentó 

una menor disminución ausentando la destrucción del contaminante en 

comparación con la muestra pura, por lo que se vio reflejado en la disminución 

del porcentaje de degradación, posiblemente afectada por la cristalinidad de la 

muestra mencionado anteriormente como se puede observar en la difracción de 

rayos X.  
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Figura 3.33 Espectros de absorción UV-Vis de la degradación del Verde malaquita 10ppm 

ßFeC2O4 y FAS10:1. 

Por lo tanto, el composito FA10:1 (preparado con el Oxalato de fierro obtenido 

comercialmente) mostro mayor eficiencia en la degradación del colorante. A partir 

de estos resultados se prosiguió con utilizar únicamente la muestra FA10:1 para 

los siguientes colorantes. 

3.3.2.2 Degradación del colorante Reactive Black 5 15ppm. 

Continuando con las pruebas de degradación, En la Figura 3.34 se muestra la 

evaluación de la degradación del colorante reactive black 5 donde se observa un 

20% adsorción, siendo menor porcentaje para este colorante debido 

posiblemente a la poca interacción de algunas partículas de alga y el colorante 

ya que ambas están cargadas negativamente79 y no se favorece a intercambios 

iónicos o absorción del colorante por atracción de polos opuestos. Sin embargo, 

una vez encendida la lampara se presentó una disminución significativa a los 

primeros 30 minutos hasta lograr un 81% de degradación a los 120 minutos, con 

una tendencia de estabilización. 



 
85 

  

Figura 3.34 Cinética de degradación del Reactive Black 5 por FA10:1 a 120 minutos. 

Para esto se analizó el espectro del colorante RB5 como se ilustra e la Figura 

3.35 (A) donde podemos observar los picos característicos del RB5 que se 

encuentran a 600nm relacionado al grupo azo (-NN-), 310nm y 254nm 

relacionado a los anillos de naftaleno y benceno113.  

A los primeros 30 minutos en oscuridad se muestra como decrece ligeramente el 

pico de 600nm sin presentar algún tipo de cambio representando la adsorción del 

colorante, sin embargo se presentó un aumento en los picos 310nm y 254nm, 

Khalik y colaboradores114 mencionan que este incremento en la absorción se 

deriva de la apertura del enlace azo por lo que un aumento de absorción de estas 

longitudes en tiempo de oscuridad posibilitaría una ligera interacción catalítica ya 

que incluso mencionan que este grupo cromóforo es muy fácil de romper en 
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cualquier ambiente oxidativo, es importante mencionar que hay presencia de 

radicales del alga. 

 Posteriormente durante los primeros 30 minutos de radiación luz visible se 

muestra un decrecimiento acelerado en el pico del grupo azo el cual al aumentar 

el tiempo de exposición disminuye considerablemente hasta desaparecer a 

600nm indicando la degradación de los enlaces del grupo azo115,116 Por otro lado 

al incrementar el tiempo de exposición a la radiación se generan incrementos a 

longitudes de onda de la región UV <300nm con una gran intensidad debido a la 

generación de componentes secundarios117 En este sentido, Shadu y 

colaboradores118 mencionan que la intensa absorción(>2) entre 200 y 300nm es 

debida a los componentes de RB5 + iones de Fe solubles.  Por lo que podemos 

inferir en la Figura 3.35 (B) que además de la generación de componentes 

secundarios hubo presencia del material fotocatalizador que no se precipito 

adecuadamente. 

A) 
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B) 

 

Figura 3.35 Espectro de absorción Uv-Vis Reactive Black 5 15ppm a 120minutos de 

radiación Visible. 

3.3.2.3 Degradación del Índigo Carmín 20ppm.  

Continuando con el siguiente colorante. En la Figura 3.36 se muestra la cinética 

de degradación para el colorante índigo carmín, el cual no presento fotolisis 

durante los 120 minutos. A demás, se muestra la capacidad de FA10:1 de 

adsorber el 21% en los 30 minutos de oscuridad; este porcentaje es posiblemente 

influenciado por la adsorción de las partículas del oxalato coincidiendo con los 

resultados de las isotermas (BET) similar al caso con RB5, ya que la carga 

negativa del grupo sulfonato (SO3
-) del índigo carmín119, se repele con la mayoría 

de las partículas de A.platensis. Mientras, que al exponerse a la fuente de 

radiación visible descendió drásticamente en los primeros 30 minutos por lo que 

fue capaz de degradar el 88% del índigo carmín en los 120 minutos. 
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Figura 3.36. Cinética de degradación del Índigo Carmín por FA10:1 a 120 minutos. 
 

En la Figura 3.37 podemos observar el espectro Uv-Vis de la reacción, donde se 

puede observar los picos característicos del índigo carmín siendo estos a 610nm 

que explica el color azul de la solución y se puede atribuir al orbital del grupo n 

→ 𝜋(transición de los electrones no enlazantes al anti-enlace 𝜋) del sistema de 

doble enlace120, 290nm relacionada al grupo amino y 254nm atribuido al grupo 

carboxilo121 y 206nm atribuido al benceno de los anillos aromáticos32,122.  

Se puede observar que a los primeros 30 minutos de oscuridad decrece el 21% 

como se observó en la cinética, sin embargo se presentó un ligero incremento en 

longitudes de onda Uv, 290nm, 250nm y 206nm esto posiblemente ocasionado 

por la presencia de los grupos hidroxilo entre otros grupos funcionales presentes 

en el alga80 que facilitan el inicio del rompimiento de los compuestos 

aromáticos120,123  
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Una vez iluminado la reacción se puede observar que disminuye fuertemente en 

610nm con el incremento en el tiempo de exposición (0 a 120 minutos) por lo que 

se siguiere la degradación del índigo camin124 ocasionado por la destrucción del 

grupo indigoide (NHC=CNH); La cual se ve reflejada en  un incremento en 

longitudes de onda <400nm con gran intensidad ocasionada por la generación 

de componentes secundarios como ácido isatin sulfónico, ácido 2-amina-5-sulfo-

benzoico120–122 

 

Figura 3.37 Espectro de absorción Uv-Vis Índigo carmín 20ppm a 120minutos de radiación 

Visible. 
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3.5 Pruebas de reproducibilidad. 

Con la finalidad de evaluar la reproducibilidad y la presencia o ausencia del 

fenomeno de fotocorrosión asi como la reusabilidad y aplicabilidad  del material, 

se realizaron ciclos sucesivos siguiendo el procedimiento descrito en la sección 

2.8. para esto se utilizó el material con mejor rendimiento FA10:1 en los 3 

colorantes (Verde malaquita, RB5 e Indigo Carmin). En la Figura 3.38 se puede 

apreciar que durante 3 ciclos sucesivos el porcentaje de degradación no se vio 

afectado disminuyendo un 2% en el tercer ciclo (88%), por lo que podemos inferir 

que el material no presenta fotocorrosión por lo que en el colorante verde 

malaquita tiene buena reproducibilidad.  

  

Figura 3.38 Pruebas de Reproducibilidad en Verde Malaquita. 
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De igual manera este comportamiento persiste en los dos siguientes colorantes 

(RB5 e IC)  como podemos observar en la Figura 3.39 (A) en el colorante RB5 

no presento una disminución significativa durante los 3 ciclos. Mientras que en el 

índigo carmín (B) mostro un ligero incremento del 8% en el segundo ciclo, 

mostrando en el tercer ciclo un comportamiento similar a al primer ciclo. Siendo 

esto positivo para la utilidad en el tratamiento de contaminantes organicos. 

 

Figura 3.39 Reproducibilidad de FA10:1 en (A) RB5 e (B) índigo carmín 

 

3.6 Determinación de especies oxidantes (scavenger). 

Para la determinar las especies oxidantes que intervienen en la oxidación del 

colorante en los procesos fotocatalíticos se realizaron evaluaciones agregando 

diferentes reactivos como se muestra en la sección 2.7. 

En la Figura 3.40 se muestra la cinética de degradación del colorante verde 

malaquita empleando los distintos secuestradores de carga o inhibidores de las 

principales especies oxidantes que están involucradas en la reacción. Una vez 
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añadiendo las sustancias secuestradoras estas fueron reaccionando de manera 

específica con las especies. Al agregar isopropanol este secuestra al radical 

hidroxilo (OH), yoduro de potasio secuestra a los huecos (h+), benzoquinona al 

radical superóxido (O2
-) y la catalasa al radical peróxido (H2O2) todas estas 

interacciones van ocasionando una disminución en la actividad fotocatalítica. Por 

lo que se puede representar en la Figura 3.40 que al incorporar el isopropanol la 

eficiencia en el proceso fotocatalítico se redujo considerablemente, por lo que se 

puede deducir que la principal especie oxidante que interviene en la degradación 

del verde malaquita es el radical hidroxilo, así mismo, también se presenta una 

segunda disminución significativa al añadir el yoduro de potasio (KI)  provocando 

un secuestro de los huecos (h+) por lo que también influyen en esta reacción 

fuertemente. Siendo caso contrario en influencia para las sustancias 

Benzoquinona y Catalasa. 

 

Figura 3.40 Determinación de especies oxidantes. 
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3.7 Caracterización de las Películas 

En este apartado se muestran las caracterizaciones para las películas de PET de 

FA10:1 (PPFA10:1) depositadas por dip coating, descrito en la sección 2.3.2. con 

la finalidad de evaluar los posibles cambios que pudieran afectar la funcionalidad 

del fotocatalizador al añadirle etilcelulosa con el fin de mejorar la adherencia en 

la película. Por lo que las películas fueron analizadas por difracción de rayos X 

(DRX) y micrscopia electrónica de barrido (SEM). 

3.7.1 Difracción de Rayos X de PFA10:1. 

En la Figura 3.41 se encuentra el patrón de rayos X de la película PFA10:1 

comparado con las reflexiones de la muestra en polvo FA10:1. Podemos 

observar que los picos en 2θ= 18.46º, 18.88º, 22.89º, 24.48º, 24.75º, 29.73º, 

33.74º, 34.22º  característicos del Oxalato de Fierro presente en la muestra en 

polvo como se describió anteriormente, coincidiendo con la película PF10:1, por 

lo que podemos inferir que el FeC2O4 no mostro ningún cambio en el depósito 

por dip coating, mientras que la alga por este medio no fue posible observar algún 

cambio. sin embargo, se observó que la intensidad disminuyo considerablemente 

y esto es ocasionado posiblemente a la incorporación de la etilcelulosa que se 

utilizó como agente reológico, con la finalidad de usarlo como espesante 

hidrofóbico y así darle a la película una mejor estructura más rígida para la 

adhesión al sustrato. 



 
94 

 

Figura 3.41 Patrón de Difracción de Rayos X de PFA10:1. 

 

3.7.2 Microscopia electrónica de barrido de PFA10:1. 

Se muestra en la Figura 3.42, las micrografías de los precursores de la muestra 

FA10:1, fueron opacados por las partículas de etilcelulosa por lo que fue muy 

difícil observarlos. En la Figura 3.42 (A) con una magnificación de 500X se 

apreciaron ligeramente mejor las partículas de Oxalato y Alga, sin embargo, al 

aumentar las magnificaciones a 1000X (Figura 3.42 B) podemos observar las 

partículas de la etilcelulosa recubriendo toda la muestra formando una red, esto 

confirma la disminución en la intensidad en Rayos X.  
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Figura 3.42 SEM Película PFA10:1 (A) 500X y (B) 1000X. 

 

3.8 Evaluación Fotocatalítica de Películas. 

Posteriormente estudiado la interacción de los contaminantes con los 

fotocatalizadores en forma de polvos se prosiguió a utilizar la muestra FA10:1, la 

cual resulto ser la muestra con mejor respuesta y poder continuar con los 

experimentos para su aplicación en procesos de descontaminación de agua. Por 

lo que se inició con el proceso descrito en la sección 2.5.2. Además, se realizaron 

3 ciclos sucesivos para evaluar la reproducibilidad de las películas. 

En la Figura 3.43 podemos observar la cinética de la película PFA10:1 a través 

de los 3 ciclos sucesivos. El primer ciclo mostro a los 30 minutos de oscuridad 

8% de adsorción debido a que la película estaba recubierta con etilcelulosa que 

es hidrofóbica limitando la adsorción-absorción hacia la película125,126. 

Continuando con el tiempo de radiación visible, en 120 minutos presento una 
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disminución del 75% de degradación sin presentar desprendimiento de material 

de la película, por lo que durante el primer ciclo se obtuvo buena respuesta, no 

obstante, durante los siguientes ciclos el desprendimiento de material estuvo 

presente por lo que se vio reflejado en el porcentaje de degradación teniendo una 

disminución del 17% en el último ciclo. 

Por otro lado, podemos observar que existe un aumento en los primero 30 

minutos de radiación. La diferencia en el aumento en los primeros 30 minutos de 

iluminación del ciclo 2 y 3 a comparación del ciclo 1 se deben al desprendimiento 

del material ya que al desprenderse el material esta tenía mayor área de contacto 

logrando degradar con mayor rapidez. 

 

Figura 3.43. Cinética de los ciclos de degradación de Verde Malaquita por la Película 

PFA10:1. 

 Por lo tanto, la disminución en la degradación a los 120 minutos se debe a que 

en cada ciclo se perdía un porcentaje de fotocatalizador como se puede observar 
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en la Figura 3.44. siendo un punto negativo la adhesión del material al sustrato 

a pesar del tratamiento al pet y la adición de etilcelulosa como se mencionó en la 

sección 2.5.2, sin embargo, fue posible disminuir el porcentaje de perdida de 

material un 50% menos por ciclo sucesivo en comparación a los polvos (perdidas 

hasta 60% por ciclo). 

 

Figura 3.44 Películas PFA10:1 Antes y después de los ciclos. A) películas antes del primer 

ciclo, B) posterior al segundo ciclo y C) posterior al tercer ciclo. 

Estos resultados son muy interesantes, debido a las ventajas que representa el 

uso de películas, sin embargo, es necesario optimizar la deposición del material 

al sustrato para que esto se pueda llevar a cabo de manera eficaz. Es decir, 

teniendo una buena adhesión es posible utilizar la misma película disminuyendo 

considerablemente perdidas del material y a su vez reflejado en costos del 

proceso, así como una facilidad de recuperar el material fácilmente e incrementar 

la reproducibilidad en el proceso al obtener menor perdida del material y disminuir 

la generación de lodos, sin embargo, En la Figura 3.45 se muestran el resumen 

de las evaluaciones fotocatalíticas polvo vs película. 
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Figura 3.45 Resumen polvo vs película en la evaluación fotocatalítica del verde malaquita. 

De acuerdo con la Figura 3.45 podemos mencionar que para el colorante verde 

malaquita,  la muestra depositada en película (PFA 10:1) degrada el 75% y se 

pierde el 10% de material, en cambio para la muestra en polvo (FA 10:1) el 

porciento de degradación se ve incrementado en un 90% sin embargo se pierde 

el 60%, por lo que podemos concluir que, los materiales depositados en forma 

de película representan una muy buena opción en las aplicaciones para la 

degradación de colorantes. 
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CAPÍTULO IV. 

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES. 

• Se logro obtener de forma pura el FeC2O4. 2H2O , en la fase ß mediante el método 

precipitación química. 

• Por el método de impregnación asistida por microondas tipo casero, se consiguió 

incorporar FeC2O4 y A.platensis para la formación de compositos a diferentes 

relaciones en forma de polvo. 

• La muestra FA10:1 (FeC2O4 y A.platensis), resulto ser el polvo más eficiente en 

la evaluación fotocatalítica y no selectivo al lograr degradar lo tres colorantes 

objeto de estudio. Degradando el 90% del colorante Verde malaquita, 81% en 

RB5 y 88% en índigo carmín en 120 minutos. Se puede inferir que, estos 

resultados son ocasionados por una buena sinergia entre la absorción y radicales 

de A.platensis y la buena cristalinidad y transferencia de cargas de FeC2O4 en la 

muestra. 

• Se logró determinar que, la relación 1:2 catalizador-contaminante, en la 

evaluación fotocatalítica es la óptima relación comparada con la relación 1:1 

obteniendo una reducción en el material y a su vez una disminución en los costos 

del proceso sin afectar la efectividad en la degradación de colorantes. 
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• Se consiguió depositar en película el composito FeC2O4/A.platensis (FA10:1) por 

el método dip coating. Empleando como base Pet mostrando una menor perdida 

del material en los lavados por ciclo comparado con los polvos.  

• Las pruebas de reproducibilidad mostraron que la muestra FA10:1 en polvo no 

presenta fenómenos de fotocorrosión logrando una estabilidad de degradación 

durante 3 ciclos consecutivos en los colorantes Verde Malaquita, Índigo Carmín 

y Reactive Black 5. 

• Se logro determinar que, las especies oxidantes involucradas en las reacciones 

fotocatalíticas de FA10:1 en el colorante verde malaquita, son los radicales 

hidroxilos (HO*) los principales influyentes en la reacción, seguido de los huecos 

(h+). Lo radicales hidroxilos (HO*) se generaron por FeC2O4 bajo luz visible, así 

como los proporcionados por las partículas de A.platensis. Siendo los necesarios 

para una respuesta más eficaz en la degradación de colorantes. 
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