
 



Benemérita 
Universidad Autónoma de Puebla 

 

 

 

FACULTAD DE INGENIERÍA QUÍMICA 
 

 

 

“Evaluación del CuO y el Nanocomposito 
Cu/CuO en la Fotodegradación de 4-

clorofenol empleando luz visible y luz UV” 

 
TESIS PROFESIONAL 

 

Que para obtener el Título de: 

 

Licenciatura en Ingeniería en Materiales 

 

Presenta: 

 

Alexis Martínez Peralta 
 

Director de Tesis: 

Dra. María de Lourdes Ruíz Peralta 

 

Co-Director: 

 Dr. Alejandro Escobedo Morales 

 

Puebla, Pue.                        Diciembre 2019 
  





  



  



 
 

 

 

 

 

 

DEDICATORIA 

 

A mis padres y hermanos. 

A mi abuelo Arturo † (q.e.p.d.). 

A todos mis seres queridos que siempre 

guardo en el corazón. 



AGRADECIMIENTOS 

A mis padres Esperanza y Gerecel por brindarme los recursos necesarios, por estar 

a mi lado apoyándome y aconsejándome siempre desde que siquiera tengo 

memoria, gracias a ustedes por hacer de mí una mejor persona a través de sus 

enseñanzas, amor y confianza. Me formaron con reglas y con algunas libertades, 

pero al final de cuentas, me motivaron constantemente para alcanzar mis sueños. 

Muchos de mis logros se los debo a ustedes entre los que incluye éste. 

A mis hermanos Citlali, Eduardo y Gere Jr. por estar siempre presentes, 

cuidándome y brindándome palabras de aliento cuando más las necesitaba. Este 

logro también es de ustedes. 

A mi asesora, Dra. María de Lourdes Ruiz Peralta por todo su apoyo y entera 

confianza en este trabajo que en un principio parecía una tarea titánica e 

interminable. 

A mi co–asesor, el Dr. Alejandro Escobedo Morales por el tiempo y esfuerzo que 

dedico a compartir sus conocimientos. 

A el comité de evaluación, Dr. Enrique Sánchez Mora y Dr. Ernesto Chigo Anota, 

que en cada revisión sugirieron y aportaron ideas para mejorar el trabajo. 

Al Laboratorio Central del Instituto de Física “Ing. Luis Rivera Terrazas”—BUAP, 

Dra. Laura Elvira Serrano de la Rosa, por las facilidades otorgadas en la 

realización de este trabajo.



A todo el grupo del NanoLab, por su compañía, consejos y apoyo en mi estancia 

durante el desarrollo de este trabajo, Mary, Eloina, Montserrat y estudiantes que 

estuvieron de servicio social. 

A mis amigos que me han motivado y acompañado a lo largo de esta etapa, Luis 

Jorge, Rodrigo, Iván, Brayan, Fabiola, Aracely. 

A mis amigos de la licenciatura con quienes disfrute mucho de la estancia en la 

universidad, gracias por su compañía Liliana, Karla, Mauro, Ernesto, Rodrigo, 

David, Miguel Marcelo, Marcos, Ángel, Anahí, Castora. 

A todas las  personas  que  en  algún  momento  me  dieron  apoyo,  ánimo  y 

compañía en las diferentes etapas de  mi  vida.  Algunas están aquí conmigo y 

otras en mis recuerdos. Sin importar en dónde estén o si alguna vez  llegan a leer 

estas palabras quiero darles las gracias por formar parte de mí,  por todo lo que 

me  han brindado. 

A la profesora Magdalena Zamora Pérez y el profesor Israel Ramos Heredia, 

quiénes fueron inspiración y motivación para la construcción de mi vida 

profesional. 

 

 

 

 

Vayas a donde vayas, ve con todo tu corazón. 

—Kongzi—



ÍNDICE DE CONTENIDO 

Página | I  
 

ÍNDICE DE CONTENIDO 

Resumen ................................................................................................................. 1 

Introducción ............................................................................................................. 2 

Objetivo general ....................................................................................................... 4 

Objetivos específicos ............................................................................................... 4 

Capítulo I: Antecedentes .......................................................................................... 5 

1.1. Materiales Nanoestructurados (NsM) y Aplicaciones ......................... 6 

1.1.1. Aplicación de NsM en fotocatálisis ................................................. 9 

1.2. Materiales Nanocompositos ............................................................. 12 

1.3. Óxido de Cobre ................................................................................ 14 

1.4. Procesos de Oxidación Avanzada y Fotocatálisis ............................. 16 

1.4.1. Procesos de Oxidación Avanzada ................................................ 16 

1.4.2. Fotocatálisis ................................................................................. 17 

1.5. 4-Clorofenol ...................................................................................... 19 

Capítulo II: Metodología ......................................................................................... 22 

2.1. Métodos de Síntesis ......................................................................... 23 

2.1.1. Métodos de síntesis de nanoestructuras de óxido de cobre ......... 23 

2.1.2. Método de precipitación ……........................................................ 24 

2.1.3. Obtención de las nanopartículas de óxido de cobre (CuO) .......... 24 

2.1.4. Obtención del material nanocomposito Cu/CuO ........................... 26 

2.2. Técnicas de Caracterización ............................................................ 29 

2.2.1. Difracción de Rayos X (XRD) ....................................................... 30 

2.2.2. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) ................................... 32 

2.2.3. Espectroscopia de Dispersión de Energía de Rayos X (EDS) ...... 34 



ÍNDICE DE CONTENIDO 

Página | II  
 

2.2.4. Espectroscopía de Reflectancia Difusa (DRS) ............................. 35 

2.3. Evaluación Fotocatalítica ................................................................. 38 

2.3.1. Curva de calibración ..................................................................... 38  

2.3.2. Prueba de fotólisis ........................................................................ 39 

2.3.3. Prueba equilibrio Adsorción-Desorción (Ads-Des) ....................... 40 

2.3.4. Prueba de fotocatálisis ................................................................. 40 

Capítulo III: Resultados y Discusión ....................................................................... 42 

3.1. Estructura Cristalina ......................................................................... 43 

3.2. Morfología ........................................................................................ 45 

3.3. Análisis Elemental ............................................................................ 48 

3.4. Mediciones Ópticas .......................................................................... 50 

3.5. Evaluación Fotocatalítica ................................................................. 53 

3.5.1. Fotólisis ........................................................................................ 54 

3.5.2. Pruebas de fotocatálisis ............................................................... 56 

3.6. Mecanismo de Reacción .................................................................. 62 

Conclusiones ......................................................................................................... 66 

Referencias ........................................................................................................... 68 

Anexos ................................................................................................................... 75 

  



ÍNDICE DE FIGURAS 

Página | III  
 

ÍNDICE DE FIGURAS 

CAPÍTULO I 

Figura 1.1. Esquema comparativo de la materia a diferentes escalas [2] .............. 6 

Figura 1.2. Esquema de los cuatro tipos de materiales nanoestructurados I) 0D, II) 

1D, III) 2D y IV) 3D [3] ........................................................................... 7 

Figura 1.3. Aplicaciones de fotocatálisis [1] ........................................................... 10 

Figura 1.4. a) rodillos de ZnO y b) composito “corn-like” CuO/ZnO [17] ............... 13 

Figura 1.5. Aspecto del óxido de cobre (a) y (b) estructura cristalina CuO [20] .... 14 

Figura 1.6. Tipos de AOPs [27] .............................................................................. 16 

Figura 1.7. Clasificación de los materiales de acuerdo con su valor de Eg [29] .... 18 

Figura 1.8. Esquema del mecanismo de fotocatálisis [29] ..................................... 19 

CAPÍTULO II 

Figura 2.1. a) Matraz, sistema de reflujo y bomba de recirculación, b) solución de 

acetato de cobre y ácido acético glacial y c) formación del precipitado 

............................................................................................................ 25 

Figura 2.2. a) Cubeta de ultrasonido Fisher Scientific y b) centrifugadora Sorvall 

Legend X1 empleadas en la sonicación y centrifugado del CuO ........ 26 

Figura 2.3. a) matraz, sistema de reflujo, bomba de recirculación y baño maría en 

aceite y b) Matraz con el CuO (amorfo) y las 4 soluciones mezcladas 

............................................................................................................ 28 

Figura 2.4. a) y b) controlador y horno tubular abierto respectivamente y c) crisol de 

cerámica con la muestra a tratar térmicamente dentro del tubo de cuarzo 

............................................................................................................ 28 



ÍNDICE DE FIGURAS 

Página | IV  
 

Figura 2.5. Diagrama esquemático que muestra los componentes fundamentales 

del difractómetro de rayos X [47] ......................................................... 31 

Figura 2.6. a) Ley de Bragg representada en los planos cristalinos y b) 

difractograma de cobre metálico (Cu0) ................................................ 31 

Figura 2.7. Diagrama esquemático que muestra los componentes fundamentales 

de un Microscopio Electrónico de Barrido (SEM) [52] ......................... 33 

Figura 2.8. Esquema de un Microscopio Electrónico de Barrido, componentes de 

los análisis por SEM y EDS [53] .......................................................... 35 

Figura 2.9. Esquema representativo de a) reflexión especular y b) reflexión difusa 

[57] ...................................................................................................... 36 

Figura 2.10. a) Espectros de absorbancia de las soluciones de 4-CP y b) curva de 

calibración .......................................................................................... 39 

Figura 2.11. Sistema empleado en las pruebas de fotólisis, equilibrio Ads-Des y 

fotocatálisis bajo irradiación de luz visible y UV................................... 41 

CAPÍTULO III 

Figura 3.1. Difractograma de la muestra M1 (CuO; soporte), a) antes y b) después 

de ser tratado térmicamente ............................................................... 43 

Figura 3.2. Difractograma del nanocomposito Cu/Cu2O/CuO (M2) ....................... 44 

Figura 3.3. Imágenes típicas SEM e histograma de distribución de tamaño de la 

muestra M1, a) sin tratamiento térmico, b) con tratamiento térmico y c) 

histograma de distribución de tamaño ................................................ 47 

Figura 3.4. Micrografía SEM a) de la muestra M2 y b) histograma de distribución de 

tamaño ............................................................................................... 48 

Figura 3.5. Imágenes típicas SEM y espectros de EDS característicos de las 

muestras M1 y M2 ............................................................................... 49 

Figura 3.6. Espectros de reflectancia difusa para las muestras a) M1 y b) M2 ..... 51 



ÍNDICE DE FIGURAS 

Página | V  
 

Figura 3.7. Estimación de la energía de brecha prohibida (Eg) de las muestras a) 

M1 y b) M2 aplicando el formalismo Kubelka-Munk ............................ 52 

Figura 3.8. Espectros de absorbancia de las muestras a) M1 y b) M2 e inserto del 

espectro de absorción de las NP’s de Cu ........................................... 52 

Figura 3.9. Espectro de absorbancia del 4-CP ...................................................... 53 

Figura 3.10. Espectros de absorbancia del 4-CP obtenido a distintos tiempos de 

irradiación durante la prueba de fotólisis bajo irradiación con luz visible 

en presencia de H2O2 ......................................................................... 55 

Figura 3.11. Espectros de absorbancia del 4-CP obtenido a distintos tiempos de 

irradiación durante la prueba de fotólisis bajo irradiación con luz UV en 

presencia de H2O2 .............................................................................. 55 

Figura 3.12. Esquema representativo de las pruebas de fotocatálisis utilizando CuO 

y Cu/Cu2O/CuO .................................................................................. 56 

Figura 3.13. Vía de reacción sugerida para la formación de los subproductos 

aromáticos primarios en la descomposición fotocatalítica del 4-CP [85] 

............................................................................................................ 57 

Figura 3.14. a) Evolución temporal del espectro de absorción óptica UV del 4-CP 

bajo irradiación de luz visible utilizando la muestra M1 y b) acercamiento 

a la banda a 280 nm ............................................................................ 58 

Figura 3.15. a) Evolución temporal del espectro de absorción óptica UV del 4-CP 

bajo irradiación de luz visible utilizando la muestra M2 y b) acercamiento 

a la banda a 280 nm ............................................................................ 56 

Figura 3.16. Curva de cambios de concentración del 4-CP bajo irradiación Visible, 

en presencia de CuO (M1) y Cu/CuO (M2) ......................................... 59 

Figura 3.17. Espectros de absorbancia de la prueba de fotocatálisis empleando la 

muestra M1 bajo irradiación de luz UV y b) acercamiento a la banda a 

280 nm ................................................................................................ 61 



ÍNDICE DE FIGURAS 

Página | VI  
 

Figura 3.18. Espectros de absorbancia de la prueba de fotocatálisis empleando la 

muestra M2 bajo irradiación de luz UV y b) acercamiento a la banda a 

280 nm ................................................................................................ 61 

Figura 3.19. Curva de cambios de concentración del 4-CP bajo irradiación UV, en 

presencia de CuO (M1) y Cu/CuO (M2) .............................................. 62 

Figura 3.20. Formación de especies activas en la superficie del fotocatalizador 

después de la absorción de luz (ℎ𝜈) [88] ............................................. 64 

Figura 3.21. Esquema sugerido del proceso de degradación del 4-CP [89] ......... 65 

  



ÍNDICE DE TABLAS 

Página | VII  
 

ÍNDICE DE TABLAS 

Tabla 1.1. Parámetros de red del óxido de cobre II (CuO) .................................... 15 

Tabla 1.2. Propiedades físicas del 4-clorofenol ..................................................... 21 

Tabla 2.1. Condiciones experimentales: Prueba de Fotocatálisis .......................... 41 

Tabla 3.1. Datos obtenidos del análisis EDS de la muestra M1 ............................ 50 

Tabla 3.2. Datos obtenidos del análisis EDS de la muestra M2 ............................ 50 



RESUMEN 

Página | 1  
 

RESUMEN 

En el presente trabajo se sintetizó óxido de cobre II (CuO, soporte) y el 

nanocomposito Cu/CuO, mediante el método de precipitación (CuO) y el método de 

poliol para la formación de las nanopartículas de cobre (NP’s Cu) sobre la superficie 

del CuO. Las muestras obtenidas fueron caracterizadas utilizando técnicas tales 

como: Difracción de Rayos X (XRD), Microscopia Electrónica de Barrido (SEM), 

Espectroscopía de dispersión de energía de rayos X (EDS) y Espectroscopía de 

Reflectancia Difusa (DRS). Se identificó la fase cristalina del material y la pureza 

mediante la técnica de XRD, por SEM se estudió la morfología y el tamaño de los 

materiales obtenidos, se realizó un análisis químico elemental por EDS y por último 

se determinó el valor de la energía de brecha prohibida mediante un análisis por 

DRS para el CuO y el nanocomposito. Finalmente se detallan los parámetros 

empleados en la evaluación fotocatalítica del CuO prístino y el nanocomposito 

Cu/CuO en la degradación de 4-clorofenol. La Espectroscopía de absorción UV-Vis 

se utilizó para el análisis de las alícuotas obtenidas en cada una de las pruebas de 

fotocatálisis. 

Los resultados obtenidos por XRD revelaron que para cada muestra obtenida 

existe la presencia de CuO (tenorita) y óxido de cobre I (Cu2O; cuprita), por otra 

parte, en el material composito además de estos dos óxidos de cobre también 

existen NP’s Cu (cobre metálico Cu0).  De acuerdo a las micrografías obtenidas por 

SEM el CuO presenta una morfología cuasi esférica y en determinadas zonas se 

aprecian aglomeraciones, éstas compuestas principalmente de partículas de un 

menor tamaño. Por DRS se determinó el valor de energía de brecha prohibida para 

cada muestra. Por último, el análisis por espectroscopia de absorción UV-Vis de las 

pruebas de fotocatálisis mostró excelentes resultados en la degradación del 4-

clorofenol empleando CuO y el nanocomposito Cu/CuO bajo irradiación UV.  
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INTRODUCCIÓN 

En las últimas décadas los materiales nanoestructurados (NsM, por sus siglas en 

inglés) se han investigado con gran interés alrededor del mundo, debido a las 

potenciales aplicaciones que estos presentan en diferentes campos de estudio, 

incluyendo energía y medio ambiente. Estos materiales exhiben propiedades 

excepcionales que mejoran notablemente las funciones de los dispositivos en 

diferentes campos de estudio, incluyendo energía, medicina, biología, 

optoelectrónica, óptica, magnética, electrónica y muchos más; además estos con 

frecuencia poseen propiedades físicas y químicas superiores en comparación con 

su contraparte en bulto debido a la diferente composición química, tamaño y arreglo 

de los átomos [1]. 

Las nanopartículas (NPs) y óxidos derivados del cobre (Cu) son una clase 

importante de nanomateriales semiconductores. El óxido de cobre (CuO; Tenorita) 

es clasificado como un óxido de metal de transición (TMOs, por sus siglas en inglés) 

el cual ha sido estudiado debido a sus propiedades, éste es un material 

semiconductor tipo-p él cual posee una energía de brecha prohibida (Eg) directa con 

valores que van de 1.35 a 1.4 eV de acuerdo con diferentes reportes. Por otra parte, 

el CuO es un material prometedor para su uso en fotocatálisis, debido a su mayor 

capacidad para absorber luz solar en comparación con otros materiales 

semiconductores que absorben en la región del ultravioleta (UV). En general las 

NPs de materiales semiconductores (llámese CuO, TiO2, ZnO, etc.) muestran una 

reactividad significativamente mejorada en comparación con partículas más 

grandes o material en bulto debido a la gran área superficial que presentan, por tal 

motivo son excelentes candidatos pasa su uso como materiales fotocatalizadores. 

La importancia tecnológica y económica de la fotocatálisis ha incrementado 

considerablemente en la última década. Las mejoras en el rendimiento se han 
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correlacionado fuertemente con los avances en la nanotecnología. Sin embargo, 

una extensa investigación aún continúa y con ello la optimización de la tecnología 

para lograr ampliar el espectro de aplicaciones potenciales. Los focos de 

investigación y aplicación incluyen descomposición de materia orgánica, como 

microbios o grasas.  

Los clorofenoles (CPs), en general son un grupo importante de contaminantes 

de preocupación ambiental debido a su alta toxicidad y usos generalizados. Estos 

productos químicos no son de naturaleza biodegradable y se sabe que tienen 

efectos tóxicos, cancerígenos, mutagénicos o crónicos ya que los compuestos 

orgánicos clorados, en particular, son altamente resistentes a condiciones 

ambientales.  

Debido que el 4-clorofenol es conocido como un contaminante persistente es 

considerado como un agente teratogénico, carcinogénico, mutagénico y altamente 

tóxico en efluentes industriales. Los métodos físicos, químicos y biológicos han sido 

investigados para la eliminación de clorofenoles de cuerpos de aguas residuales. 

De todos los métodos investigados destaca la fotocatálisis, este método brinda una 

excelente efectividad en la degradación de contaminantes orgánicos solubles en 

agua, proporcionando una degradación casi total. Recientemente se han 

desarrollado diferentes investigaciones alrededor del mundo en las cuales se hace 

uso de materiales fotocatalizadores a escala nanométrica que son aplicados a la 

fotodegradación de 4-CP. 
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OBJETIVO GENERAL 

Evaluar la actividad fotocatalítica en la degradación del 4-clorofenol en medio 

acuoso empleando óxido de cobre (CuO) prístino y el nanocomposito Cu/CuO como 

materiales fotocatalizadores irradiados con luz visible y luz UV. 

OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

1. Obtener CuO por el método de precipitación. 

2. Fabricar el material nanocomposito Cu/CuO por el método de poliol. 

3. Caracterizar el CuO y el nanocomposito Cu/CuO por medio de Difracción de 

Rayos-X (XRD, por sus siglas en inglés) con el fin de determinar la pureza y fase 

cristalina. 

4. Caracterizar la morfología del CuO y el nanocomposito Cu/CuO mediante 

Microscopia Electrónica de Barrido (SEM, por sus siglas en inglés). 

5. Realizar un análisis químico elemental del CuO y el nanocomposito Cu/CuO por 

medio de Espectroscopia de Dispersión de Energía de Rayos-X (EDS, por sus 

siglas en inglés). 

6. Determinar el valor de la energía de banda prohibida del soporte (CuO) y el 

nanocomposito Cu/CuO mediante Espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS, 

por sus siglas en inglés). 

7. Evaluar la actividad fotocatalítica de las muestras, CuO prístino y el 

nanocomposito Cu/CuO en la degradación de 4-clorofenol.  
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CAPÍTULO I: ANTECEDENTES 

Este capítulo explica de forma general el concepto de materiales 

nanoestructurados, las características de los materiales compositos, 

además se exponen las propiedades distintivas que presenta el óxido 

de cobre (CuO), las nanopartículas de cobre (NP’s Cu) y las diferentes 

aplicaciones en diversos campos de estudio. Por otra parte, se 

describen los Procesos de Oxidación Avanzada (AOP’s) y fotocatálisis. 

Finalmente se mencionan algunas características importantes del 4-

clorofenol (4-CP) la cual es, la molécula de interés que se desea 

degradar. 

 

 

 

Quien no haya experimentado la irresistible atracción a la ciencia, no podrá comprender 

su tiranía. 

—Frankenstein. Mary Shelley—  
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1.1. Materiales nanoestructurados (NsM) y aplicaciones 

En las últimas décadas los materiales nanoestructurados (NsM, por sus siglas en 

inglés) han sido investigados y explorados con gran interés en todo el mundo, 

debido a las aplicaciones que estos presentan en diferentes campos de estudio, 

incluyendo energía y medio ambiente. Los NsM pueden ser definidos como sólidos 

compuestos de elementos estructurales, principalmente de cristalitos con un 

tamaño característico en al menos una de sus direcciones, estos son de unos pocos 

nanómetros de longitud (1-100 nm) (Figura 1.1). Estos materiales exhiben 

propiedades excepcionales y con frecuencia superiores propiedades físicas y 

químicas en comparación con su contraparte en bulto debido a la diferente 

composición química, arreglo de los átomos y tamaño [1]. 

 

 

Figura 1.1. Esquema comparativo de la materia a diferentes escalas [2]. 

 

El crecimiento de los NsM en una, dos y tres dimensiones genera nuevas 

propiedades interesantes, que mejoran notablemente las funciones para la 
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fabricación de dispositivos en diferentes campos, incluyendo energía, medicina, 

biología, optoelectrónica, óptica, magnética, electrónica y muchos más [1]. Los NsM 

pueden ser clasificados en cuatro tipos de acuerdo con sus dimensiones (Figura 

1.2): 

I. Cero dimensional (0D): las tres dimensiones (x,y,z) <100 nm. Los electrones 

están confinados en las tres dimensiones (fullerenos, partículas coloidales, 

puntos cuánticos, nanoclusters). 

II. Uni dimensional (1D): dos dimensiones <100 nm. Los electrones están 

confinados en dos dimensiones (nanocables, nanotubos, nanofibras). 

III. Bi dimensional (2D): una dimensión <100 nm. Los electrones están 

confinados en una dirección (monocapas, nanorecubrimientos, películas 

delgadas). 

IV. Tri dimensional (3D): Ninguna dimensión <100 nm. Los electrones no están 

confinados y pueden moverse libremente (materiales nanoestructurados, 

policristales, nanoflores). 

 

 

Figura 1.2. Esquema de los cuatro tipos de materiales nanoestructurados I) 0D, II) 

1D, III) 2D y IV) 3D [3]. 

 

Las propiedades de los NsM son examinadas por su distribución de tamaño, 

forma, composición química y reactividad interfacial además del tipo de granos 
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presentes en las interfases [4]. La variación en el tamaño de los materiales hace 

que estos tengan diferentes cambios electrónicos en términos de energía y número 

de niveles, de esta manera los nanomateriales se pueden comportar de forma 

electrónica diferente. El origen de las propiedades inducidas por el tamaño en 

nanomateriales depende básicamente de los fenómenos de superficie (contribución 

extrínseca) y efectos de confinamiento cuántico (contribución intrínseca). 

Se han investigado y utilizado varias rutas fáciles y rentables para diseñar, 

producir y caracterizar numerosos NsM, incluyendo nanopartículas, nanocubos, 

nanobarras, nanoalambres y nanotubos, que mantienen propiedades físicas, 

químicas, ópticas que son fundamentalmente dependientes del tamaño. Desde la 

perspectiva de aplicaciones, estas estructuras tienen una amplia utilidad en áreas 

tan diversas como catálisis, almacenamiento de energía, celdas solares, 

biomedicina, computación, generación de energía, fotónica, remediación de la 

contaminación y censado de gases [1]. Existen parámetros que deben tenerse en 

cuenta para la fabricación de dispositivos avanzados basados en NsM, como el 

costo, uso de productos químicos no tóxicos, uso máximo de solventes acuosos, 

temperatura y etapas con un alto rendimiento durante la síntesis. 

Hoy en día la síntesis de nuevos nanomateriales utilizando métodos químicos 

se han enfocado en gran medida debido a la baja temperatura y el costo con mejores 

funciones para aplicaciones ambientales y energéticas; la síntesis de 

nanomateriales es un campo de investigación interesante. Hasta ahora se han 

explorado una gran cantidad de técnicas para la síntesis de nanomateriales, que 

podría dividirse en: “top-down” y “bottom-up”. Esta última basada en la síntesis ya 

que presenta ventajas como: costo relativamente bajo y alto rendimiento [5]. En este 

proceso, el material inicia creciendo de átomo a átomo, molécula a molécula. 

Recientemente, se han desarrollado una serie de técnicas, incluyendo la 

coprecipitación, los procesos sol-gel, las microemulsiones, los procesos 

hidrotérmicos, la pirólisis por láser, la irradiación de ultrasonido y microondas, la 
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deposición química en fase vapor para controlar el crecimiento, tamaño y morfología 

de los nanomateriales [6]. 

1.1.1. Aplicación de NsM en fotocatálisis 

La importancia tecnológica y económica de la fotocatálisis se han incrementado 

considerablemente en la última década. La introducción de fotocatalizadores 

nanoestructurados ha mejorado en gran medida la eficiencia catalítica de materiales 

específicos. Una variedad de aplicaciones que van desde superficies 

antimicrobianas hasta la purificación de agua y aire, por otra parte, la producción de 

hidrógeno inducido por radiación solar, de las cuales muchas de estas se han 

convertido en productos comerciales. Sin embargo, una extensa investigación 

continúa optimizando aún más esta tecnología y ampliando el espectro de 

aplicaciones potenciales. Los focos de investigación y aplicación incluyen 

recubrimientos antiadherentes, repelencia a la suciedad y descomposición de 

materia orgánica, como microbios o grasas. Cuando se exponen a la luz ciertos 

materiales semiconductores como los “fotocatalizadores”, estos activan o aceleran 

las reacciones químicas de óxido-reducción, por ejemplo, en la descomposición de 

moléculas orgánicas en medio acuoso [7], las cuales son completamente 

mineralizadas. Debido a su gran área superficial, las partículas de materiales 

catalizadores de tamaño nanométrico muestran una reactividad significativamente 

mejorada en comparación con partículas más grandes o material en bulto. 

Algunas de las aplicaciones de fotocatálisis se muestran en la Figura 1.3. En 

años recientes, las aplicaciones se han dirigido hacia la remediación ambiental, 

tratamiento de agua potable, industrial y de salud. 
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Figura 1.3. Aplicaciones de fotocatálisis [1]. 

 

I. Extracción de trazas de metales: Los residuos de metales, como el mercurio 

(Hg), cromo (Cr), plomo (Pb) y otros metales son considerados altamente peligrosos 

para la salud. En consecuencia, el remover estos metales tóxicos es esencialmente 

importante para la salud humana y la calidad del agua. Las aplicaciones ambientales 

de la fotocatálisis heterogénea incluyen extracción de metales pesados como 

cadmio (Cd), arsénico (As), níquel (Ni) y cobre (Cu). La capacidad fotorreductora de 

la fotocatálisis se ha utilizado para recuperar metales caros de efluentes industriales 

como el oro, el platino y la plata [8]. 

 

II. Degradación de compuestos orgánicos: La fotocatálisis ha sido utilizada para 

la degradación de compuestos orgánicos, como son los alcoholes, ácidos 
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carboxílicos, derivados de fenólicos o aromáticos clorados, en productos inocuos, 

por ejemplo, dióxido de carbono, agua y ácidos minerales simples. El agua 

contaminada puede ser tratada eficientemente por reacciones fotocatalíticas. Los 

herbicidas y pesticidas que contaminan el agua como es el 2,4,5-

triclorofenociacético, el 2,4,5-triclorofenol y los herbicidas s-triazina, también 

pueden ser mineralizados [9]. 

 

III. Extracción de compuestos inorgánicos: Además de los compuestos 

orgánicos existe una amplia gama de compuestos inorgánicos que son sensibles a 

la transformación fotoquímica en las superficies del material fotocatalizador. Las 

especies inorgánicas como bromatos, cloratos, azidas, iones de haluro y óxido 

nítrico pueden descomponerse a especies menos toxicas [10]. Las sales metálicas 

como AgNO3, HgCl, y compuestos organometálicos, por ejemplo, CH3HgCl pueden 

ser removidos del agua, así como cianuros, tiocianatos, amoniaco, nitratos y nitritos. 

 

IV. Desinfectantes del agua: La fotocatálisis también puede ser usada para 

eliminar bacterias y virus. Tal es el caso de Streptococcus mutans, Streptococcus 

natuss, Streptococcus cricetus, Escherichia coli, Saccharomyces cerevisiae, 

Lactobacillus acidophilus y poliovirus 1, todos estos fueron eliminados 

efectivamente usando fotocatálisis heterogénea [11]. 

 

V. Degradación de materia orgánica natural: Las substancias húmicas (HS, por 

sus siglas en inglés) son ubicuas y se definen como una categoría de sustancias 

orgánicas heterogéneas biogénicas que se producen de forma natural y que 

generalmente se caracterizan por ser de color marrón amarillento y tener un alto 

peso molecular [12]. 

 

VI. Tratamientos de agua de mar: Recientemente, las HS se ha descompuesto 

en agua altamente salina (agua de mar artificial) y agua de mar natural utilizando 

diferentes materiales fotocatalizadores. La descomposición de las HS en agua de 



CAPÍTULO I: ANTECEDENTES 

Página | 12  
 

mar fue muy lenta en comparación con los medios donde se usa agua pura. No se 

detectaron subproductos tóxicos durante la descomposición. Minero et al. (1997) 

[13] estudiaron la descomposición de algunos componentes en petróleo crudo 

(dodecano y tolueno) en los medios de agua de mar, ellos descubrieron que no se 

habían detectado compuestos clorados durante la irradiación y además se logró la 

descomposición completa después de algunas horas de irradiación. 

1.2. Materiales nanocompositos 

Un material compuesto es un sistema integrado por una mezcla o combinación de 

dos o más micro o macroconstituyentes que difieren en forma y composición 

química, además de que son esencialmente insolubles entre sí, estos materiales 

pueden ser semiconductores, metales, cerámicos o polímeros. Estos compositos 

tienen la característica de que algunas de sus propiedades son conservadas desde 

sus constituyentes, pero otras son de origen sinérgico, es decir, no estaban 

presentes en sus constituyentes [14]. El objetivo de diseñar un composito es lograr 

la combinación de las propiedades que no se presentan en un solo material, así la 

combinación de dos materiales brinda mejores características a el material 

resultante. 

La combinación de nanopartículas (NP) metálicas, especialmente Au y Ag con 

semiconductores es una excelente estrategia para mejorar la eficiencia fotocatalítica 

de los semiconductores debido a las propiedades ópticas y eléctricas únicas de los 

metales plasmónicos [15, 16]. Se han establecido diferentes estrategias para unir 

NPs plasmónicas con semiconductores para optimizar su eficiencia en 

determinadas aplicaciones. Uno de los enfoques más simples es la adsorción de los 

precursores del metal en la superficie de un semiconductor (óxido metálico), seguido 

por la reducción y formación de las NPs en el medio donde se desenvuelve dicha 

reacción. De forma alternativa, las NPs sintetizadas se pueden adsorber en la 

superficie del soporte, esto ocurre mezclando la solución coloidal de las NPs con la 

dispersión del semiconductor. 
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Tal es el caso de Zhaoyang Liu et al. (2011) [17] quienes desarrollaron un 

nanocomposito CuO/ZnO en el cual lograron una arquitectura “corn-like” diseñada 

y sintetizada por la combinación de los métodos hidrotermal y fotodeposición. Los 

resultados mostraron una mayor eficiencia en la producción de hidrógeno del 

nanocomposito en comparación con el ZnO prístino, esto se debe a que el CuO 

actúa como un co-catalizador, reduciendo la energía de brecha prohibida y 

mejorando la absorción de luz, además reduce la velocidad de recombinación del 

par electrón-hueco, aumenta el valor del área de superficie específica, se 

proporcionan más sitios de reacción y se promueve la transferencia de masa. 

 

 

Figura 1.4. a) rodillos de ZnO y b) composito “corn-like” CuO/ZnO [17]. 

 

Los materiales compositos son de creciente interés y además estos ofrecen una 

amplia gama de aplicaciones en campos tan diversos como mecánica, electrónica 

y óptica. Gracias al aumento excepcional del área de interfaz entre los dos 

materiales (nanopartículas y semiconductor), los nanocompositos permiten en 

particular, obtener combinaciones originales para determinadas aplicaciones. 
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1.3. Óxido de cobre 

Los óxidos de metales de transición (TMOs, por sus siglas en inglés) 

nanoestructurados, son una clase particular de nanomateriales, los cuales han 

recibido mucha atención en años recientes, debido a las propiedades físicas y 

químicas excepcionales que estos presentan [18]. Estas propiedades dependen en 

gran medida del tamaño, forma, composición y estructura de las partículas. Por lo 

tanto, la manipulación de la síntesis y fabricación de estos materiales es importante 

en el avance de la nanociencia y nanotecnología [19]. 

Las nanopartículas (NPs) y óxidos derivados del cobre (Cu) son una clase 

importante de nanomateriales semiconductores. El óxido de cobre II (CuO) es un 

material semiconductor tipo-p con una energía de brecha prohibida de 1.2 eV en 

bulto, que es barato y está disponible en abundancia. Las nanoestructuras de CuO 

poseen propiedades físicas y químicas superiores que difieren notablemente de sus 

contrapartes en bulto. El óxido de cobre es un polvo de color oscuro como el hierro, 

tiene una estructura de tenorita muy compleja, la cual es asociada a una celda 

unitaria monoclínica que pertenece al grupo espacial C2/c (Figura 1.5) [20]. 

 

 

Figura 1.5. Aspecto del óxido de cobre (a) y (b) estructura cristalina CuO [20]. 
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La estructura cristalina original fue determinada por Tunnel en 1993 y con el 

paso del tiempo fue refinada por métodos de difracción de rayos X de monocristal 

(SC-XRD, por sus siglas en inglés) [21]. La celda unitaria monoclínica contiene 

cuatro moléculas de CuO. Los parámetros de red resumidos por Meyer, B. K. et al. 

(2012) [22] se muestran en la Tabla 1.1. 

 

Tabla 1.1. Parámetros de red del óxido de cobre II (CuO) 

Grupo 

espacial 

Parámetros 

de red (Å) 

Ángulos 

de red (°) 

Volumen 

de la celda 

(Å³) 

Peso 

molecular 

(g/mol) 

Distancias de 

los átomos 

(Å) 

C2/c 

a= 4.6837 

b= 3.4226 

c=5.1288 

α=γ 90 

β= 99.54 
81.08 79.57 

Cu-O: 1.96 

O-O: 2.62 

Cu-Cu: 2.90 

 

El CuO es un material semiconductor aplicado en la fabricación de celdas 

solares debido a su alta capacidad para absorber luz solar, baja emisión térmica, 

propiedades eléctricas relativamente buenas y alta concentración de portadores 

[23]. Además, el CuO nanoestructurado han sido ampliamente usadas en otros 

campos de estudio, algunas de las aplicaciones que ha recibido incluyen catálisis, 

conversión de energía solar, sensores de gas, fases de transición magnética y 

campos de emisión, bio-sensores, nanofluidos, fotodetectores, materiales 

energéticos (EMs), supercapacitores y eliminación de contaminantes inorgánicos 

[19]. Por otra parte, el CuO es un material prometedor para su uso en fotocatálisis 

[24], debido a su mayor capacidad para absorber luz solar en comparación con otros 

materiales semiconductores como el óxido de titanio (TiO2), el cual es excitado bajo 

luz ultravioleta (UV, longitud de onda < 387 nm). El TiO2 ha sido el material más 

estudiado como fotocatalizador, este tiene una energía de brecha prohibida de 3.2 

eV [25] lo cual es una limitante comparado con el CuO, ya que solo el 4 % de la 

energía solar que llega a la superficie de la tierra es luz UV [26]. 
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1.4. Procesos de Oxidación Avanzada y Fotocatálisis 

1.4.1. Procesos de Oxidación Avanzada  

Los Procesos de Oxidación Avanzada (AOPs, por sus siglas en inglés) son un grupo 

de técnicas amigables con el medio ambiente para la degradación de contaminantes 

específicos: contaminantes del aire, compuestos aromáticos, contenidos derivados 

del petróleo, pesticidas, insecticidas, compuestos orgánicos volátiles (VOC, por sus 

siglas en inglés), colorantes, y reducción de compuestos orgánicos e inorgánicos 

[27]. Los AOPs se basan en la generación de especies de oxígeno reactivo como 

los radicales hidroxilo con un electrón no apareado (OH•), debido a esto, poseen 

tiempos de vida cortos. Por lo tanto, estos radicales reaccionan activa y fácilmente 

con una serie de especies químicas, que de otra manera son difíciles de degradar. 

Varios AOPs han sido desarrollados y estudiados, por lo cual pueden ser 

clasificados principalmente en cuatro tipos diferentes con respecto a la producción 

de radicales OH• (ver Figura 1.6). 

 

Figura 1.6. Tipos de AOPs [27]. 
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Los AOPs son considerados métodos más eficientes con respecto a los 

métodos convencionales, debido a que generan productos de oxidación 

termodinámicamente estables como es el caso del dióxido de carbono, el agua y 

compuestos orgánicos biodegradables. Entre estos, la fotocatálisis basada en 

materiales semiconductores se ha aplicado en el tratamiento de aguas residuales y 

la producción de hidrógeno, por tanto, los materiales fotocatalizadores tienen un 

papel importante en la absorción de luz solar, que es una fuente de energía verde y 

abundante. Los materiales fotocatalizadores se han utilizado eficazmente para 

atender problemáticas relacionadas con la contaminación ambiental y la crisis 

energética en presencia de diferentes gamas del espectro solar [28]. 

1.4.2. Fotocatálisis 

Los fotocatalizadores son los materiales que cambian la velocidad de una reacción 

química en la exposición a la luz. Este fenómeno es conocido como fotocatálisis el 

cual incluye reacciones que tienen lugar utilizando una fuente de luz y un material 

semiconductor. La fotocatálisis es un fenómeno en el cual se genera un par 

electrón/hueco (e-/h+) al exponer un material semiconductor a la luz. 

La diferencia de energía entre el máximo de la banda de valencia y el mínimo 

de la banda de conducción es conocida como energía de brecha prohibida (Eg). Con 

este concepto los materiales se pueden clasificar en tres categorías básicas (ver 

Figura 1.7): 

I. Metal o conductor: Eg = 0 eV 

II. Semiconductor: Eg 0.1-4.0 eV 

III. Aislante: Eg > 4.0 eV 
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Figura 1.7. Clasificación de los materiales de acuerdo con su valor de Eg [29]. 

 

Los semiconductores son capaces de conducir electricidad incluso a 

temperatura ambiente en presencia de luz, por lo tanto, funcionan como materiales 

fotocatalizadores. Cuando un fotocatalizador se expone a una longitud de onda con 

un valor mayor o igual a su banda prohibida, la energía de los fotones es absorbida 

por un electrón (e-) de la banda de valencia y este es promovido a la banda de 

conducción. En este proceso se crea un hueco (h+) en la banda de valencia, lo cual 

conduce a la formación del estado de fotoexitación y se genera el par electrón/hueco 

(e-/h+) capaz de generar radicales libres los cuales, son especies activas en 

reacciones de oxidación y reducción simultáneamente (Figura 1.8). 
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Figura 1.8. Esquema del mecanismo de fotocatálisis [29]. 

 

Algunos semiconductores son capaces de lograr la completa mineralización de 

muchos contaminantes, hidrocarburos, insecticidas, pesticidas, colorantes y 

surfactantes [29]. 

Las reacciones fotocatalíticas en función de la apariencia del estado físico del 

fotocatalizador y el reactivo de estudio se pueden categorizar en dos tipos: 

I. Fotocatálisis homogénea: Cuando tanto el semiconductor como la molécula 

de estudio están en la misma fase, es decir, gas, liquido o sólido. 

II. Fotocatálisis heterogénea: Cuando tanto el semiconductor como la molécula 

de estudio están en diferentes fases. 

1.5. 4-Clorofenol 

En años recientes la descarga de grandes cantidades de químicos sintéticos como 

solventes, plastificantes e insecticidas en el medio ambiente se lleva a cabo a través 

de actividades industriales, agrícolas, médicas y domésticas, estas actividades han 

producido importantes problemas eco-toxicológicos con graves consecuencias para 
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todos los organismos vivos [30]. Estas sustancias incluyen clorofenoles, los cuales 

se consideran contaminantes prioritarios, debido a que se utilizan en la síntesis de 

colorantes, bactericidas, insecticidas, herbicidas, fungicidas, conservantes de la 

madera y productos farmacéuticos [31]. 

Estos productos químicos no son de naturaleza biodegradable y se sabe que 

tienen efectos tóxicos, cancerígenos, mutagénicos o crónicos, los compuestos 

orgánicos clorados, en particular, son altamente resistentes a condiciones 

ambientales. Los CPs incluyen mono-, di-, tri-, tetra- y penta- fenoles clorados (CP, 

DCP, TCP, TTCP y PCP respectivamente). Entre los 19 posibles congéneres de 

clorofenoles el 2-CP, 4-CP y 2,4,6-TCP son los fenoles clorados más importantes 

formados como subproductos de la cloración del agua [32]. 

Los clorofenoles son estructuras de anillos aromáticos clorados que consisten 

en un anillo de benceno, el grupo -OH y átomos de cloro. Conjuntamente con los 19 

posibles isómeros, los derivados del cloro con los radicales metil- y etil- fenoles 

también se consideran clorofenoles. Todos los clorofenoles son sólidos a 

temperatura ambiente exceptuando el 2-CP, que es líquido. Los clorofenoles son 

empleados en numerosos procesos industriales y en particular el 4-clorofenol (4-

CP) es involucrado en la síntesis de muchos pesticidas, productos farmacéuticos y 

colorantes. El uso desmedido del 4-CP lo categoriza como un contaminante 

prioritario de alta toxicidad en efluentes industriales y municipales [33]. La 

exposición de organismos vivos a altas concentraciones de 4-CP induce 

mutaciones, anomalías, debilidad muscular, temblores y coma [34]. Las 

propiedades físicas del 4-CP se muestran en la Tabla 1.2. 
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Tabla 1.2. Propiedades físicas del 4-clorofenol 

Estructura 
Peso 

molecular 

Solubilidad en 

agua 
Densidad 

Punto de 

fusión 

Punto de 

ebullición 

 

128.56 g 

mol-1 

27.1 gL-1 a 20 

°C 

1.2238 g 

cm-3 
43.2 °C 220 °C 
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CAPÍTULO II: METODOLOGÍA 

Este capítulo explica los métodos de síntesis que se siguieron para la 

obtención del óxido de cobre II (CuO, soporte) y del material 

nanocomposito (Cu/CuO). Además, se describe brevemente cada una 

de las técnicas de caracterización empleadas en el estudio de las 

propiedades de los materiales obtenidos. Finalmente se describen los 

parámetros empleados en la evaluación fotocatalítica del CuO y el 

nanocomposito Cu/CuO en la degradación de 4-clorofenol. 

 

 

 

 

El fracaso es una gran oportunidad para empezar otra vez con más inteligencia. 

—Henry Ford—  
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2.1. Métodos de síntesis 

Los métodos utilizados en la síntesis de los materiales fotocatalizadores fueron el 

de precipitación (CuO, soporte) y el método del poliol (para sintetizar nanopartículas 

de Cu sobre la superficie del soporte). La síntesis del material nanocomposito 

consistió en dos etapas: 1) la síntesis del óxido de cobre y 2) la funcionalización de 

las nanopartículas de cobre (Cu, NP’s) sobre la superficie del CuO. 

2.1.1. Métodos de síntesis de nanoestructuras de óxido de cobre 

El desarrollo de métodos de síntesis es de mucha importancia para la aplicación de 

materiales a nanoescala, ya que permiten controlar diferentes parámetros como son 

la morfología, el tamaño de la partícula y la composición. Se han desarrollado 

diferentes métodos para sintetizar nanoestructuras de CuO con diversas 

morfologías, tamaños y dimensiones. Algunos de los métodos químicos empleados 

en la síntesis de nanopartículas de CuO son sonoquímica [35], precipitación [36], 

electroquímica [37], método químico asistido por microondas [38] y método 

hidrotermal [39], por otra parte, algunos de los métodos físicos empleados son: 

ablación por láser pulsado [40], deposición de vapor al vacío [41], plasma de 

ablación producido por un haz de iones de luz pulsada [42] y fresado mecánico [43]. 

Los métodos de síntesis basados en soluciones son muy comunes y efectivos 

para fabricar varias nanoestructuras TMO’s con un buen control de la morfología, 

composición y reproducibilidad. Estos métodos por lo general tienen una 

temperatura de reacción relativamente baja, son flexibles y adecuados para 

producción en gran escala. Por otra parte, los parámetros de este tipo de síntesis 

se pueden adaptar a lo largo de todo el proceso, esto da lugar a un control más 

preciso de las composición, tamaño y dimensiones de los materiales resultantes 

[44].  
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2.1.2. Método de precipitación 

La síntesis por el método de precipitación es similar al método hidrotermal, debido 

a que en ambos la reacción ocurre en solución, sin embargo, en el primero las 

reacciones químicas pueden ser llevadas a cabo en un recipiente abierto y a una 

baja temperatura de reacción (normalmente menor a 100 °C). Este proceso se 

puede definir simplemente como la reacción química entre los precursores para 

producir núcleos de crecimiento que posteriormente darán lugar a los materiales 

resultantes [45]. 

El método de precipitación también se puede utilizar para sintetizar 

nanoestructuras de CuO en una dimensión (1D), dos dimensiones (2D) y tres 

dimensiones (3D). 

 La síntesis de nanopartículas de CuO utilizando métodos ordinarios de 

precipitación química generalmente tienen un problema en común, es decir, las 

nanopartículas logradas tienden a aglomerarse. Para resolver esta gran limitación, 

los métodos de precipitación química han sido ampliamente investigados para 

mejorar la separación de las nanopartículas mediante la aplicación de alguna 

energía externa, como la ultrasónica o la alta presión. El método sonoquímico se 

utiliza para aplicar cavitación ultrasónica durante el procedimiento de síntesis y así 

evitar la aglomeración de las nanopartículas. 

2.1.3. Obtención de las nanopartículas de óxido de cobre (CuO) 

El óxido de cobre (CuO) se sintetizó a partir de una solución acuosa de 300 ml de 

acetato de cobre [Cu(CH3COO)2•H2O; Merck (99 %)] 0.02 M. La cual, se vertió en 

un matraz de tres bocas y enseguida se mezcló con 1 ml de ácido acético glacial 

[CH3COOH; Meyer (99.7 %)], el ácido acético se agregó para evitar la hidrolización 

de iones Cu2+. El matraz de tres bocas se acopló a un sistema de reflujo (Figura 2.1 

a, b) y posteriormente la solución se calentó hasta una temperatura de 100 °C con 

agitación vigorosa. 
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Figura 2.1. a) Matraz, sistema de reflujo y bomba de recirculación, b) solución de 

acetato de cobre y ácido acético glacial y c) formación del precipitado. 

 

Una vez que la solución alcanzó los 100 °C, con ayuda de una jeringa se agregó 

de manera rápida hidróxido de sodio [NaOH; Macron (98%)] 0.33 M como agente 

reductor. Enseguida se observó la formación de un precipitado de color negro, 

sugiriendo la formación del CuO (Figura 2.1 c), la reacción se mantuvo durante 20 

minutos bajo las mismas condiciones. Al término de los 20 minutos el sistema se 

apagó y se dejó enfriar hasta temperatura ambiente. 

La suspensión resultante fue sonicada en una cubeta de ultrasonido FS20D 

Fisher Scientific en ambiente de aire durante 1 hora (Figura 2.2 a), además se cuidó 

que la temperatura del agua de la cubeta de ultrasonido se mantuviera constante a 

≈ 25 °C. 

 Finalmente, la suspensión fue centrifugada a 8000 rpm durante 10 minutos en 

una centrifuga Sorvall Legend X1 Thermo Scientific (Figura 2.2 b), se extrajo todo 

el sobrenadante y el precipitado obtenido se lavó con etanol [C2H5OH, CTR 

Scientific, Alcohol Etílico 96° Industrial], el etanol del lavado se extrajo para 
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posteriormente re-dispersar el precipitado nuevamente con etanol en la cubeta de 

ultrasonido y posteriormente dejar secando en una caja Petri a temperatura 

ambiente. 

 

 

Figura 2.2. a) Cubeta de ultrasonido Fisher scientific y b) centrifugadora Sorvall 

Legend X1 empleadas en la sonicación y centrifugado del CuO. 

 

La muestra obtenida fue sometida a las condiciones de impregnación, y un 

tratamiento térmico a 300 °C (4 °C/min) durante 1 hora en un ambiente de aire, esta 

muestra fue denominada como M1 [CuO (amorfo) + condiciones de impregnación + 

tratamiento térmico]. 

2.1.4. Obtención del material nanocomposito Cu/CuO 

La síntesis del material nanocomposito se llevó a cabo basándonos en el trabajo 

realizado por Boita J. et al. (2014) [46], en este estudio ellos plantean la síntesis de 

nanopartículas de platino, así al observar sus buenos resultados, partimos de su 

método de síntesis propuesto el cual se ajustó para la obtención de las 
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nanopartículas de Cu. La metodología resultante emplea 4 soluciones las cuales se 

enlistan a continuación: 

 

Solución 1: Cloruro de cobre di-hidratado [CuCl2•2H2O; Sigma Aldrich (99 %)] 0.2 

M en 3 ml de etilenglicol [ EG; C2H6O2; J. T. Baker (99.9 %)]. 

Solución 2: Polivinilpirrolidona [PVP, (C6H9NO)n; Sigma Aldrich] 3.75 mM en 9 ml 

de EG. 

Solución 3: Ácido L-ascórbico [C6H8O6; Sigma Aldrich (99 %)] 1 M en 10 ml de EG. 

Solución 4: Citrato de sodio di-hidratado [C6H5Na3O7•2H2O; Sigma Aldrich (99 %)] 

0.27 M en 3 ml de EG. 

 

Todos los reactivos se disolvieron a una temperatura de 50 °C con agitación 

magnética constante. Después de disolverse por completo las soluciones 1, 2, 3 y 

4 se vertieron en un matraz de tres bocas y enseguida se agregaron 500 mg de CuO 

(amorfo), el matraz se acopló a un sistema de reflujo para posteriormente ser 

sumergido en un baño maría en aceite (Figura 2.3), la solución contenida se 

mantuvo con agitación magnética constante y se elevó gradualmente la temperatura 

hasta 120 °C. Una vez que se alcanzó la temperatura adecuada se dejó 

reaccionando durante 4 horas, al finalizar las 4 horas el matraz se retiró del baño 

maría y se dejó enfriando hasta llegar a temperatura ambiente. 

La suspensión resultante se centrifugó a 10,000 rpm durante 10 min al precipitado 

se le hizo 1 lavado con agua desionizada (H2ODes) por 5 con etanol [C2H5OH, CTR 

Scientific, Alcohol Etílico 96° Industrial]. Estos lavados sirven para la eliminación de 

trazas de reactivos utilizados en la síntesis. 
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Figura 2.3. a) matraz, sistema de reflujo, bomba de recirculación y baño maría en 

aceite y b) matraz con el CuO (amorfo) y las 4 soluciones mezcladas. 

 

Finalmente, el material sólido obtenido fue tratado térmicamente a 300 °C (4 

°C/min) durante 1 hora en un ambiente de aire, empleando un horno tubular Thermo 

Scientific Linder Blue M (Figura 2.4). Al término del tratamiento térmico se dejó 

enfriar libremente hasta temperatura ambiente. 

 

 

Figura 2.4. a) y b) controlador y horno tubular abierto respectivamente y c) crisol 

de cerámica con la muestra a tratar térmicamente dentro del tubo de cuarzo. 
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La muestra obtenida fue denominada como M2 [CuO (amorfo) + 

funcionalización NPs-Cu + tratamiento térmico]. 

La síntesis de las nanopartículas de Cu se realizó utilizando EG como principal 

agente reductor, debido a que la síntesis se llevó a cabo a una temperatura de 120 

°C el EG se condenso para formar acetaldehído más agua (Ec. 2.1), la reacción se 

llevó a cabo en un ambiente ácido (pH=5) donde dos moles de acetaldehído 

reaccionan con los iones Cu2+; el hidrógeno (H) que se encuentra en los grupos 

funcionales formilo de la molécula de acetaldehído se rompen homolíticamente para 

formar dos aniones hidruro (H-), los cuales reaccionaron con los iones de Cu2+, 

finalmente se obtienen como productos cobre metálico (Cu0), 2 protones (H+) y 

diacetilo (Ec 2.2) [47,48]. 

𝐶𝐻2𝑂𝐻 − 𝐶𝐻2𝑂𝐻
∆
→ 𝐶𝐻3𝐶𝐻𝑂 + 𝐻2𝑂               Ecuación 2.1 

2𝐶𝐻3𝐶𝐻𝑂 + 𝐶𝑢2+ → 𝐶𝑢0 + 2𝐻+ + 𝐶𝐻3𝐶𝑂𝐶𝑂𝐶𝐻3               Ecuación 2.2 

 

2.2. Técnicas de caracterización 

Las técnicas de caracterización son parte fundamental para el estudio de las 

propiedades de los materiales empleados en este trabajo. Mediante las técnicas de 

caracterización se puede obtener información significativa, la cual ayudará a 

entender las propiedades estructurales, físicas, químicas, ópticas, etcétera, que 

presentan los materiales empleados, además con base en los resultados se podrá 

conocer mejor el comportamiento del material en el proceso de fotocatálisis. Las 

subsecciones a continuación presentan de manera breve información relevante de 

cada una de las técnicas de caracterización empleadas en el desarrollo de este 

trabajo. 
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2.2.1. Difracción de Rayos X (XRD) 

La información estructural de un material sólido se puede obtener mediante un buen 

número de técnicas, sin embargo, la técnica que permite obtener la mayor 

información estructural es la difracción de rayos X (XRD, por sus siglas en inglés).  

En la actualidad la difracción de rayos X es una de las técnicas que tiene 

muchas aplicaciones en el estudio y caracterización de materiales cristalinos. Esta 

técnica permite identificar la fase cristalina presente en el material con un alto grado 

de certeza, en el sentido que el difractograma de XRD es único para cada material, 

por otra parte, proporciona información importante como los parámetros de red, 

tamaño de cristal, orientación cristalina, etcétera. La caracterización por esta técnica 

emplea una radiación electromagnética conocida como rayos X. 

La difracción de rayos X es uno de los fenómenos físicos que se producen al 

interaccionar un haz de rayos X, de una determinada longitud de onda, con una 

sustancia cristalina. La XRD se basa en la interferencia constructiva de rayos X 

monocromáticos y una muestra cristalina. Los rayos X son generados por un tubo 

de rayos catódicos, filtrados para producir radiación monocromática, colimados para 

concentrarse y ser dirigidos hacia la muestra. Los rayos X son difractados por los 

electrones (e-) que rodean los átomos, esto se debe a que la longitud de onda 

empleada es del mismo orden de magnitud que el radio atómico. El haz de rayos X 

que emerge tras esta interacción contiene información sobre la posición y el tipo de 

átomos encontrados en su camino (Figura 2.5). 
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Figura 2.5. Diagrama esquemático que muestra los componentes fundamentales 

del difractómetro de rayos X [49]. 

 

Los cristales, gracias a su estructura periódica, dispersan elásticamente los 

haces de rayos X en ciertas direcciones y los amplifican por interferencia 

constructiva, originando un patrón de difracción (difractograma; Figura 2.6)  [50]. 

Para que se pueda observar esta interferencia constructiva de rayos X a un ángulo 

de observación 2θ, se debe cumplir la expresión conocida como Ley de Bragg [51]. 

 

𝑛𝜆 = 2𝑑 𝑠𝑒𝑛𝜃          Ecuación 2.3 

 

Figura 2.6. a) Ley de Bragg representada en los planos cristalinos y b) 

difractograma de cobre metálico (Cu0) [51]. 



CAPÍTULO II: METODOLOGÍA 

Página | 32  
 

 

2.2.2. Microscopia Electrónico de Barrido (SEM) 

Con el fin de obtener una caracterización morfológica más detallada de los 

materiales, el microscopio óptico fue suplantado por un instrumento más potente: el 

Microscopio Electrónico de Barrido (SEM, por sus siglas en inglés), un SEM es una 

poderosa herramienta de ampliación que utiliza un haz de electrones enfocados 

para obtener información de la morfología y el tamaño de las partículas presentes 

en la muestra en cuestión [52]. 

La resolución del SEM puede acercarse a unos pocos nanómetros (nm) y operar 

a aumentos que se ajustan fácilmente desde aproximadamente 10x-300,000x [53]. 

Un SEM proporciona datos de superficie detallados de muestras sólidas, esta 

información puede ser topográfica, morfológica y de composición con respecto a la 

superficie de la muestra en cuestión. 

En el SEM, un haz de electrones se enfoca (en vacío) sobre la superficie de la 

muestra en cuestión, a medida que los electrones penetran en la superficie, ocurren 

varias interacciones que pueden resultar en la emisión de electrones o fotones 

desde (o a través) de la superficie. Esta emisión de electrones o fotones son 

analizados por los detectores para posteriormente obtener las imágenes de la 

superficie. Las imágenes principales producidas en el SEM son de tres tipos: 

imágenes de electrones secundarios, imágenes de electrones retrodispersados y 

mapeos de rayos X elementales, esta última es obtenida con un sistema de 

detección de EDS (ver apartado 2.2.3). 

Los electrones secundarios y retrodispersados se separan convencionalmente 

de acuerdo con sus energías. Estos son producidos por diferentes mecanismos. 

Cuando un electrón primario de alta energía interactúa con un átomo, experimenta 

una dispersión inelástica con electrones atómicos o una dispersión elástica con el 

núcleo atómico. En la coalición inelástica con un electrón, cierta cantidad de energía 
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se transfiere al otro electrón. Cuando la energía del electrón emitido es menor a 50 

eV, por convención se le conoce como un electrón secundario (SE). Por otra parte, 

se considera que los electrones retrodispersados (BSEs) son los electrones que 

salen de la muestra con una energía superior a 50 eV. Sin embargo, la mayoría de 

los BSEs tienen energías comparables a la energía del haz primario. Cuando mayor 

sea el número atómico de un material, más probable es que se produzca una 

retrodispersión [53]. 

 

 

Figura 2.7. Diagrama esquemático que muestra los componentes fundamentales 

de un Microscopio Electrónico de Barrido (SEM) [54]. 
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2.2.3. Espectroscopia de Dispersión de Energía de Rayos X (EDS) 

La Espectroscopia de Dispersión de Energía de Rayos X (EDS, por sus siglas en 

inglés) es una técnica analítica que provee información valiosa sobre la composición 

química de algún compuesto. Esta técnica permite realizar un estudio cualitativo de 

los elementos presentes en casi cualquier muestra, y recopilar datos suficientes 

para la cuantificación. La técnica EDS se ha utilizado para el control de calidad y el 

análisis de pruebas en muchas industrias, éste análisis es aplicado a materiales 

semiconductores, metales, cemento, papel, polímeros y también se pueden estudiar 

muestras no conductoras si se pueden recubrir con una película conductora delgada 

[53]. 

En el análisis por EDS es importante la generación de los rayos X, esto sucede 

cuando los electrones de las capas internas son emitidos de sus respectivos átomos 

debido a la irradiación de electrones incidentes, los orbitales con vacantes son 

llenados por los electrones de las capas externas y en ese evento se presenta la 

emisión de rayos X cuya energía corresponde a la diferencia de los niveles 

energéticos de los electrones de las capas externas y los electrones de las capas 

internas. A estos rayos X se les denomina “rayos X característicos” porque el valor 

de su energía es característico de cada elemento. Por otro lado, los electrones 

incidentes que son desacelerados por los núcleos de los átomos emiten diferentes 

rayos X y son llamados “rayos X continuos”, “rayos X blancos” o “rayos X de fondo”. 
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Figura 2.8. Esquema de un Microscopio Electrónico de Barrido, componentes de 

los análisis por SEM y EDS [55]. 

 

Los rayos X característicos al ser únicos de cada elemento químico son la razón 

principal que condujo al desarrollo de los sistemas de detección de EDS en 

microscopia electrónica, por consiguiente, esta técnica amplió su uso en la 

caracterización microestructural de materiales [56]. 

2.2.4. Espectroscopía de Reflectancia Difusa (DRS) 

La caracterización óptica es el uso de instrumentación especializada para ampliar 

el alcance, agudeza, sensibilidad y  precisión al usar cuantitativamente fotones para 

determinar las propiedades ópticas que presentan los materiales. Existen diferentes 

técnicas de caracterización que utilizan fotones con energías en el rango del 

espectro electromagnético. Las técnicas de caracterización ópticas son 
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generalmente no destructivas, rápidas y de implementación simple, la mayoría 

requiere muy poca preparación de muestras [57]. 

La Espectroscopía de Reflectancia Difusa (DRS, por sus siglas en inglés) es 

una de las técnicas de caracterización ópticas más versátiles para el análisis de 

materiales tales como muestras en polvo. Esta técnica estudia la radiación reflejada 

por la muestra. Al incidir radiación electromagnética sobre una muestra la reflexión 

de la radiación puede ser de dos tipos: especular y difusa (Figura 2.9). En el caso 

de la reflexión especular el haz de luz se refleja en el mismo ángulo que el del haz 

de luz incidente. Por otro lado, la luz reflejada difusa implica fotones que se 

dispersan en todas las direcciones [58]. 

 

 

Figura 2.9. Esquema representativo de a) reflexión especular y b) reflexión difusa 

[59]. 

 

Esta técnica permite calcular valores de energía de brecha prohibida de los 

materiales de estudio. La teoría que hace posible utilizar espectros de DRS fue 

propuesta por Kubelka y Munk [60]. El modelo Kubelka-Munk (K-M) está basado en 

una serie de resoluciones de ecuaciones diferenciales, este método describe la 

disminución de la intensidad de la radiación debido a la dispersión y absorción. Si 
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se considera que el espesor de la capa de una muestra solida es infinito o bien un 

sólido completamente opaco, la ecuación de Kubelka-Munk es la siguiente: 

𝑅∞ =
𝑅𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎

𝑅𝑒𝑠𝑡á𝑛𝑑𝑎𝑟
              Ecuación 2.4 

𝐹(𝑅∞) =
(1−𝑅∞)2

2𝑅∞
=

𝐾

𝑆
       Ecuación 2.5 

Donde 𝐹(𝑅∞) es también llamada función de remisión o función K-M, 𝑅∞ es la 

reflectancia de la capa, 𝐾 𝑦 𝑆  son las constantes de absorción y dispersión 

respectivamente [61]. 𝑅∞  está definida por el cociente de la reflectancia de la 

muestra y el valor de la reflectancia estándar. De acuerdo con la estructura de 

bandas electrónicas, el coeficiente de absorción lineal de los materiales 

semiconductores está relacionado estrechamente con su valor de energía de brecha 

prohibida mediante la siguiente ecuación: 

𝛼ℎ𝜐 = 𝐶1(ℎ𝜈 − 𝐸𝑔)
𝑛
          Ecuación 2.6 

Donde 𝛼 es el coeficiente de absorción lineal, ℎ𝜐 es la energía del fotón, 𝐸𝑔 es 

la energía de brecha prohibida, 𝐶1 es la constante de proporcionalidad y 𝑛 toma el 

valor de 
1

2
 para semiconductores de banda directa y 2 para semiconductores de 

banda indirecta [60]. Cuando el material se dispersa de manera perfectamente 

difusa (o cuando este es iluminado desde un ángulo de 60° de incidencia), el 

coeficiente de absorción K-M 𝐾 es igual a 2𝛼 (𝐾 = 2𝛼).  En este caso, considerando 

el coeficiente de dispersión K-M 𝑆 como constante con respecto a la longitud de 

onda, y utilizando la función de remisión en la ecuación 2.5 obtenemos la expresión: 

[𝐹(𝑅∞)ℎ𝜈]
1

𝑛 = 𝐶2(ℎ𝜈 − 𝐸𝑔)          Ecuación 2.7 

Por lo tanto, obteniendo 𝐹(𝑅∞)  de la ecuación 2.5 y al graficar [𝐹(𝑅∞)ℎ𝜈]
1

𝑛 

contra ℎ𝜈, el valor de energía de brecha prohibida (𝐸𝑔) de una muestra en polvo se 

puede extraer fácilmente [63]. 
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2.3. Evaluación Fotocatalítica 

La evaluación fotocatalítica del CuO y el nanocomposito Cu/CuO se realizó en 

diferentes etapas primero se  obtuvo la curva de calibración y posteriormente se 

realizaron las pruebas de: fotólisis, equilibrio adsorción-desorción y fotocatálisis. El 

análisis de cada una de estas pruebas se llevó a cabo por espectroscopía UV-Vis, 

empleando para ello un espectrofotómetro Varían (Agilent), modelo CARY 5000 UV-

Vis-NIR equipado con el accesorio para absorbancia de líquidos. 

2.3.1. Curva de calibración 

Con el fin de determinar los cambios de absorbancia con respecto a la 

concentración de las soluciones de 4-clorofenol (4-CP) se elaboró una curva de 

calibración. Primero se preparó una solución madre de 4-CP con una concentración 

de 100 ppm, posteriormente se prepararon diferentes soluciones de 4-CP con 

concentraciones de 60, 50, 40, 30, 20, 10, 5, 3 y 2 ppm. El espectro de 4-CP 

presenta una banda de absorbancia a 280 nm, esta es tomada como referencia para 

el futuro análisis de los resultados. Se graficó: C (ppm) vs 𝐴𝑏𝑠 λ = 280 nm (Figura 2.10 

b), mediante un ajuste lineal se obtiene una ecuación que relaciona el máximo de 

absorbancia del analito observado en 280 nm con la concentración del 4-CP. La 

ecuación obtenida es la siguiente: 

𝐴𝑏𝑠 λ = 280 nm = 0.01196[𝐶4−𝐶𝑃] − 0.00122          Ecuación 2.8 

 

Donde 𝐴𝑏𝑠 λ = 280 nm  son los valores de absorbancia obtenidos a 280 nm y 

[𝐶4−𝐶𝑃]  es la concentración del 4-CP expresada en ppm, despejando [𝐶4−𝐶𝑃] 

obtenemos la ecuación 2.9, con esta última podemos conocer la concentración de 

cualquier solución de 4-CP dentro del rango de 2 a 100 ppm. 

[𝐶4−𝐶𝑃] =
𝐴𝑏𝑠 λ = 280 nm+0.00122

0.01196
          Ecuación 2.9 
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Figura 2.10. a) Espectros de absorbancia de las soluciones de 4-CP y b) curva de 

calibración. 

 

2.3.2. Prueba de fotólisis 

La prueba de fotólisis se realizó utilizando 2 diferentes fuentes de irradiación (luz 

visible y luz ultravioleta (UV)) con el objetivo de evaluar la fotoestabilidad de la 

molécula de 4-CP en disolución acuosa. Para ésta se utilizó un reactor 

enchaquetado el cual se acoplo a un sistema de reflujo para mantener una 

temperatura constante de 20 °C, en el reactor se vertieron 200 ml de una solución 

acuosa de 4-CP (30 ppm), la solución se dejó bajo agitación y burbujeo de aire 

constante (400 cm3 min-1) durante 20 min en obscuro con el fin de homogeneizar la 

solución, un minuto antes de encender la fuente de irradiación se agregó H2O2 

(0.025 M). Al termino de los 20 min haciendo uso de una lámpara (luz visible: UVP-

XX-15S, 8 W; o luz UV: UVP 34-0007-01, Hg con λ= 254 nm) se irradio la solución 

por 6 h. La toma de alícuotas se realizó a los minutos 1, 2, 3, 5 10, 15, 30, 45 y 60 

durante la primera hora, el resto de alícuotas fueron tomadas cada 30 minutos hasta 

completar las 6 horas bajo irradiación. 
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2.3.3. Prueba equilibrio Adsorción-Desorción (Ads-Des) 

Esta prueba se realizó con el objetivo de conocer y determinar cuál es el tiempo 

óptimo en el que se logra el equilibrio adsorción-desorción de la molécula de 4-CP 

en la superficie del material fotocatalizador. Este experimento se realizó bajo las 

mismas condiciones que la prueba de fotólisis exceptuando el uso de las lámparas 

de luz visible y luz UV. 

2.3.4. Prueba de fotocatálisis 

El objetivo general de este trabajo es evaluar la actividad fotocatalítica en la 

degradación de 4-CP en medio acuoso empleando CuO y el nanocomposito 

Cu/CuO como materiales fotocatalizadores irradiados con luz visible y luz UV. Para 

las pruebas de fotocatálisis se adicionó en el reactor peróxido de hidrógeno (H2O2; 

0.025 M) 1 minuto antes de encender la lámpara, además se utilizaron dos fuentes 

de irradiación (luz visible (UVP-XX-15S) y luz ultravioleta (UVP 34-0007-01)) tal 

como se realizó en la prueba de fotólisis. 

El tiempo de irradiación para las pruebas con luz visible y luz ultravioleta fue de 

6 horas, las alícuotas fueron tomadas respetando los tiempos empleados en la 

prueba de fotólisis, estas alícuotas se centrifugaron a 8,000 rpm durante 10 min en 

una centrifuga Sorvall Legend X1 Thermo Scientific para posteriormente ser 

analizadas por Espectroscopía de absorción óptica. El sistema empleado en esta 

prueba se muestra en la Figura 2.11. 

En la tabla 2.1 se enlistan las condiciones experimentales empleadas en las 

pruebas de fotocatálisis para las muestras M1* y M2* empleando luz visible y luz 

UV. 
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Figura 2.11. Sistema empleado en las pruebas de fotólisis, equilibrio Ads-Des y 

fotocatálisis bajo irradiación de luz visible y UV. 

 

Tabla 2.1. Condiciones experimentales: Prueba de Fotocatálisis 

Solución 4-clorofenol 200 ml (30 ppm) 

Dosis del material 

fotocatalizador 
250 mg 

Tiempo equilibrio 

Ads-Des 
2 h 

Tiempo de irradiación 6 h 

Fuente de irradiación 
luz visible: UVP-XX-15S, 8 W 

luz UV: UVP 34-0007-01, Hg con λ= 254 nm 

H2O2 0.025 M 

Otras 
Agitación magnética, burbujeo constante de aire (400 

cm3min-1) y reflujo de agua (20 °C) 

 

*Muestras: 

M1: CuO (amorfo) + condiciones de impregnación + tratamiento térmico (300 °C por 1 h). 

M2: CuO (amorfo) + funcionalización NPs-Cu + tratamiento térmico (300 °C por 1 h).  
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CAPÍTULO III: RESULTADOS 

Y DISCUSIÓN 

En este capítulo se presentan y se discuten los resultados obtenidos de 

las caracterizaciones realizadas: XRD, SEM, EDS y DRS para el CuO y 

el nanocomposito Cu/CuO. Se identificó la fase cristalina del material y 

la pureza de este mediante la técnica de XRD, por SEM se estudió la 

morfología y el tamaño que presentan las partículas de los materiales 

sintetizados, se realizó un análisis químico por EDS y por último se 

determinó el valor de la energía de brecha prohibida mediante un 

análisis por DRS para el CuO y el nanocomposito. Finalmente se 

discuten los resultados de las evaluaciones fotocatalíticas de los 

materiales fotocatalizadores empleados en la degradación de 4-

clorofenol bajo irradiación con luz visible y luz UV. 

 

 

Para empezar un gran proyecto, hace falta valentía. Para terminar un gran proyecto, 

hace falta perseverancia. 

—Anónimo—  
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3.1. Estructura cristalina 

El estudio de la estructura cristalina del CuO y el nanocomposito Cu/CuO se realizó 

mediante un análisis por difracción de rayos X (XRD), utilizando un difractómetro 

Bruker D8 Discover equipado con una fuente de rayos-X con una longitud de onda 

característica de λ = 1.54 Å (Cu-Kα). El patrón de difracción fue adquirido haciendo 

un barrido de 20° a 80° en 2θ, además de un tamaño de paso de 0.02° y un tiempo 

de paso de 1 s. 

En la Figura 3.1 se presentan los patrones de difracción de la muestra M1 (CuO) 

antes y después del tratamiento térmico. El patrón de difracción obtenido de la 

muestra sin tratamiento térmico presenta reflexiones que coinciden en posición con 

los datos reportados en la ficha JCPDS 80-0076 para el óxido de cobre II (CuO, 

tenorita) con una estructura cristalina monoclínica [64, 65]. El patrón de DRX del 

soporte después de ser tratado térmicamente se muestra en la Figura 3.1 b, además 

de las reflexiones asociadas al CuO se observan otras que corresponden al óxido 

de cobre I (Cu2O, cuprita), identificadas de acuerdo con la ficha JCPDS 77-0199.  

 

 

Figura 3.1. Difractograma de la muestra M1 (CuO; soporte), a) antes y b) después 

de ser tratado térmicamente. 
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En el caso de la muestra M2, además de la presencia del CuO y Cu2O se 

identificaron reflexiones asociadas al cobre metálico (Cu0, Figura 3.2), el cual fue 

indexado de acuerdo con la ficha JCPDS 85-1326 reportada para el Cu0 con 

estructura cristalina cúbica (grupo espacial Fm3̅m). 

 

 

Figura 3.2. Difractograma del nanocomposito Cu/Cu2O/CuO (M2). 

 

La presencia de Cu2O en el soporte puede asociarse a las condiciones y 

precursores de la síntesis, así como la reducción del Cu2O durante el tratamiento 

térmico. La síntesis de CuO se realizó utilizando el método de precipitación en la 

cual se forma hidróxido de cobre a partir de la adición de hidróxido de sodio (Ec. 

3.1), debido a que la síntesis se realizó a una temperatura de 100°C en un ambiente 

básico (pH=10) los iones hidróxido reaccionan para formar aniones de tetrahidroxo 

cuprato (II) (Ec. 3.2). Finalmente, una reacción de condensación forma 2 iones de 

hidróxido, agua y CuO como precipitado (Ec. 3.3). [66]. 
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𝐶𝑢2+ + 2𝑂𝐻− → 𝐶𝑢(𝑂𝐻)2                Ecuación 3.1 

𝐶𝑢(𝑂𝐻)2 + 2𝑂𝐻(𝑎𝑞)
− → 𝐶𝑢(𝑂𝐻)4

2−                Ecuación 3.2 

𝐶𝑢(𝑂𝐻)4
2− ⇄ 𝐶𝑢𝑂(𝑆) +  2(𝑂𝐻)(𝑎𝑞)

− + 𝐻2𝑂               Ecuación 3.3 

 

El Cu2O se puede formar debido a que el ácido acético presente reacciona con 

CuO (Ec. 3.4) [67] o bien, a la presencia de iones acetato resultado de la disociación 

del acetato de cobre, el cual reacciona con agua para formar ácido acético e iones 

hidroxilo (Ec. 3.5), bajo condiciones hidrotermales (T=175°C) los iones acetato se 

pueden descomponer en acido fórmico (Ec. 3.6), un agente reductor débil, capaz de 

convertir CuO en Cu2O (Ec. 3.7)  [68], es posible que durante el tratamiento térmico 

los iones acetato presentes en la superficie del material reaccionaran para formar 

Cu2O. Pike J. et al. (2006) [69] reportaron la reducción de nanopartículas de CuO a 

través de tratamiento térmico a 240°C para la formación de Cu2O. Debido a que la 

muestra M1 se trató a 300°C, es posible que una parte de la muestra se halla 

reducido. 

 

8𝐶𝑢𝑂(𝑠) + 𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝐻 → 4𝐶𝑢2𝑂(2) + 2𝐻2𝑂 + 2𝐶𝑂2               Ecuación 3.4 

2𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂− + 𝐻2𝑂 → 2𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝐻 + 2𝑂𝐻−               Ecuación 3.5 

𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝐻
∆
→ 𝐻𝐶𝑂𝑂𝐻               Ecuación 3.6 

𝐶𝑢𝑂 + 𝐻𝐶𝑂𝑂𝐻 → 𝐶𝑢2𝑂               Ecuación 3.7 

 

3.2. Morfología 

El estudio de la morfología de las muestras sintetizadas se realizó mediante 

microscopia electrónica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés), el equipo 

utilizado fue un microscopio TESCAN modelo MIRA 3 LMU. 



CAPÍTULO III: RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Página | 46  
 

En la Figura 3.3 se presentan las imágenes típicas SEM de la muestra M1 antes 

y después del tratamiento térmico, la morfología del soporte (CuO) consiste en 

partículas cuasi-esféricas aglomeradas de diferente tamaño; a partir del histograma 

de distribución se calculó un tamaño promedio de 106 nm.  La muestra tratada no 

presenta cambios significativos de morfología después del tratamiento térmico; sin 

embargo, se aprecian pequeños cúmulos (Figura 3.3 b), los cuales se formaron a 

partir de la aglomeración y sinterización de partículas de un menor tamaño [70]. La 

aglomeración de todas estas partículas se presenta en forma irregular, dando una 

textura rugosa a la superficie de estas (Figura 3.3 b, inserto).  

En la Figura 3.4 se presenta la micrografía del material compuesto (M2), en esta 

se observa la formación de partículas que, podemos clasificar en dos grupos. El 

primero corresponde a partículas de forma irregular con superficies rugosas 

formadas a partir de poliedros irregulares con lados aparentes en el intervalo de 50 

a 200 nm con un tamaño promedio de partícula de 113.5 nm (Figura 3.4 b). Por otra 

parte, una partícula grande parecida a un rodillo se ve en la región central de la 

micrografía (Figura 3.4 b, inserto), este tipo de partículas se presentan de manera 

escasa, además en esta misma micrografía las partículas se caracterizan por tener 

caras cúbicas y rectangulares que presentan fronteras o dominios como si se 

hubieran formado por aglomeración o amontonamiento de la sinterización de las 

partículas existentes antes del tratamiento térmico. 
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Figura 3.3. Imágenes típicas SEM e histograma de distribución de tamaño de la 

muestra M1, a) sin tratamiento térmico, b) con tratamiento térmico y c) histograma 

de distribución de tamaño. 

 

a) b) 

c) 
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Figura 3.4. Micrografía SEM a) de la muestra M2 y b) histograma de distribución 

de tamaño. 

3.3. Análisis elemental 

El análisis cualitativo y semicuantitativo de las micro/nanoestructuras se llevó a cabo 

mediante la técnica de Espectroscopia de Dispersión de Energía de Rayos X (EDS, 

por sus siglas en inglés). 

En cada micrografía tomada de las muestras se seleccionaron diferentes áreas 

para su análisis. La Figura 3.5 a) muestra una imagen típica SEM en la cual se 

indicaron las zonas que fueron analizadas por EDS con las etiquetas X1, X2 Y X3 

para la muestra M1; los valores registrados de cada uno de los elementos presentes 

se concentraron en la Tabla 3.1. Por otra parte, en la micrografía de la Figura 3.5 c 

se señalan con las etiquetas Y1, Y2 y Y3 las zonas analizadas para la muestra M2, 

estos valores se reportan en la Tabla 3.2. 

Los resultados EDS presentan una distribución heterogénea de Cu y O en la 

superficie de la muestra M1. Estos valores obtenidos demuestran que las partículas 

analizadas están cercanas a la estequiometría del CuO. Particularmente en la 

muestra M2 se presentan específicamente las señales de oxígeno (O) y cobre (Cu) 

con un aumento en el porcentaje en peso lo cual sugiere una mayor cantidad del 
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elemento que puede ser asociado al crecimiento de nanopartículas de Cobre sobre 

la superficie del soporte. 

En el espectro obtenido de la muestra M1 se aprecia una señal correspondiente 

a silicio (Si), esta señal es despreciable porque en los análisis por EDS ocurren en 

algunos casos la interacción de los rayos X con el Si que se encuentra presente en 

el detector, este efecto puede ser considerado como picos de “escape” o picos de 

“fluorescencia interna”, en estos casos un rayo X entrante puede excitar la emisión 

de un rayo X del Si (Ka) o del Ge (K, L) del detector, con este efecto presente el 

detector no puede distinguir su procedencia y procederá a registrarlo como 

originario de la muestra. 

 

 

Figura 3.5. Imágenes típicas SEM y espectros de EDS característicos de las 

muestras M1 y M2. 
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Tabla 3.1. Datos obtenidos del análisis EDS de la muestra M1 

Figura 3.5 a 

 X1 X2 X3 Promedio  

Elemento (wt %) 

Cu 53.45 41.21 44.92 46.52 

O 45.05 57.33 53.80 52.06 

Si 1.69 1.45 1.66 1.60 

 

Tabla 3.2. Datos obtenidos del análisis EDS de la muestra M2 

Figura 3.5 c 

 Y1 Y2 Y3 Promedio 

Elemento (wt %) 

Cu 45.50 42.51 47.88 45.30 

O 54.50 57.49 52.12 54.70 

3.4. Mediciones ópticas 

El estudio de las propiedades ópticas de las muestras M1 y M2 se realizó mediante 

Espectroscopía de Reflectancia Difusa (DRS, por sus siglas en inglés), empleando 

para ello un espectrofotómetro Varían (Agilent), modelo CARY 5000 UV-Vis-NIR 

equipado con un accesorio DRA-2500. 

La Figura 3.6 muestra los espectros de reflectancia difusa de las muestras M1 

y M2 los cuales presentan un borde de absorción alrededor de 915 nm el cual está 

asociado a las transiciones de electrones desde la banda de valencia hacia la banda 

de conducción. Utilizando el formalismo Kubelka-Munk (K-M) se determinó el valor 

de energía de brecha prohibida de cada una de las muestras. Los espectros de DRS 

después del tratamiento Kubelka-Munk se muestran en la Figura 3.7, estos 

espectros se obtienen al graficar la expresión [𝐹(𝑅∞)ℎ𝜈]2, contra la energía del 
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fotón ℎ𝜈 (eV). La intersección entre el ajuste lineal y el eje de energía del fotón 

determina el valor de la energía de brecha prohibida(𝐸𝑔). 

El valor de Eg estimado para las muestras M1 y M2 fue de 1.46 y 1.4 eV 

respectivamente. El CuO es un semiconductor tipo p, que posee una energía de 

brecha prohibida directa con valores que van de 1.35 a 1.4 eV [71-73]. Los valores 

obtenidos se encontraron cercanos a los valores reportados para el CuO en bulto 

[74]. Por otro lado, el nanocomposito (muestra M2) no presentó una diferencia 

significativa en el valor de Eg con respecto al soporte. 

Las propiedades ópticas como la absorbancia son importantes en materiales 

fotocatalíticos, en el caso de partículas metálicas nanoestructuradas, la luz es capaz 

de excitar a los electrones para moverse de manera colectiva, tal efecto es conocido 

como resonancia de plasmón superficial (SPR, por sus siglas en inglés). En la 

Figura 3.8 se observan los espectros normalizados de las muestras M1 y M2 

además del espectro característico de las NPs-Cu (inserto). En particular la muestra 

M2 no presenta una banda de absorbancia asociada al efecto de resonancia de 

plasmón superficial de las NPs de Cu debido a que éstas absorben en la región 

visible del espectro electromagnético (590 nm), sin embargo, se observa un 

desplazamiento del borde de absorción hacia el rojo que puede ser asociado a la 

presencia de nanopartículas de Cu en el material composito [75]. 

 

Figura 3.6. Espectros de reflectancia difusa para las muestras a) M1 y b) M2. 
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Figura 3.7. Estimación de la energía de brecha prohibida (Eg) de las muestras a) 

M1 y b) M2 aplicando el formalismo Kubelka-Munk. 

 

 

Figura 3.8. Espectros de absorbancia de las muestras a) M1 y b) M2 e inserto del 

espectro de absorción de las NP’s de Cu. 
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3.5. Evaluación fotocatalítica 

La evaluación fotocatalítica consistió en: a) prueba de fotólisis, b) prueba de 

adsorción desorción (ads-des) y c) fotocatálisis. Las muestras M1 y M2 se evaluaron 

como materiales fotocatalizadores en la degradación de 4-clorofenol (4-CP), donde 

los cambios en la absorbancia del 4-CP fue monitoreados por medio de 

espectroscopia de absorción óptica. 

En la Figura 3.9 se presenta el espectro de absorbancia del 4-CP con dos bandas 

características en 225 y 280 nm. La banda de absorción ubicada cerca de λ= 225 

nm se asigna a las transiciones (π → π*) del grupo aromático. Por otro lado, la 

banda a λ=280 nm es asignada a transiciones (n → π*) del enlace “C-Cl” de la 

molécula de 4-CP [76-78]. 

 

 

Figura 3.9. Espectro de absorbancia del 4-CP. 
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3.5.1. Fotólisis 

La prueba de fotólisis se realizó utilizando 2 fuentes distintas de irradiación (luz 

visible y luz ultravioleta) con la finalidad de determinar el efecto de la radiación 

incidente en la foto-descomposición del 4-CP.  

En el caso de la prueba de fotólisis utilizando luz visible (ver figura 3.10 a) el 

espectro del 4-CP presenta un aumento en la absorbancia y un ligero 

desplazamiento hacia una menor longitud de onda (280 a 278 nm) al agregar la 

solución de H2O2 (tiempo cero; 0 min), sin embargo, a mayor tiempo de irradiación, 

no se observaron cambios significativos en los espectros obtenidos (Figura 3.10 b).   

El aumento en la absorbancia del espectro representativo del 4-CP, es atribuido 

a un efecto hipercrómico mientras que el desplazamiento de la banda de 

absorbancia se asocia a un efecto hipsocrómico. Estos cambios observados en el 

espectro del 4-CP son asociados a la presencia del H2O2 ya que es considerado un 

compuesto altamente polar, además de poseer un alto contenido de oxígeno activo 

[79]. A partir de estos resultados se infiere que, al utilizar luz visible, el 4-CP es 

altamente foto-estable bajo estas condiciones. 

La prueba de fotólisis con luz UV se muestra en la Figura 3.11. Al igual que en 

el experimento con luz visible se adicionó H2O2. Se observa un aumento en la 

absorbancia en los primeros tiempos de irradiación y un corrimiento de la banda a 

280 nm hacia una menor longitud de onda (278 nm).  Bajo irradiación UV ocurre una 

reacción fotoquímica en la cual, en la primera etapa se rompe el enlace C-Cl del 4-

CP [80], con la posterior descomposición del ion intermedio o radical [81], además 

que el H2O2 se fotodisocia para formar radicales libres (•OH), que atacan a la 

molécula de 4-CP promoviendo una mineralización rápida o formación de 

subproductos. 
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Figura 3.10. Espectros de absorbancia del 4-CP obtenido a distintos tiempos de 

irradiación durante la prueba de fotólisis bajo irradiación con luz visible en 

presencia de H2O2. 

 

  

Figura 3.11. Espectros de absorbancia del 4-CP obtenido a distintos tiempos de 

irradiación durante la prueba de fotólisis bajo irradiación con luz UV en presencia 

de H2O2. 
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3.5.2. Pruebas de fotocatálisis 

Los experimentos de fotocatálisis se realizaron probando al material soporte CuO y 

el nanocomposito Cu/Cu2O/CuO bajo irradiación visible y ultravioleta. En la Figura 

3.12 se presenta un esquema de las pruebas realizadas.  

 

 

Figura 3.12. Esquema representativo de las pruebas de fotocatálisis utilizando 

CuO y Cu/Cu2O/CuO. 

 

La Figura 3.14 muestra los espectros del 4-CP bajo irradiación visible utilizando 

la muestra M1 como catalizador, el cual presenta un aumento en la absorbancia de 

las bandas características del 4-CP a 225 y 280 nm además de la formación de un 

hombro a ~286 nm en los primeros 120 minutos  de irradiación (Figura 3.14 b), lo 

que sugiere la formación de intermediarios derivados del 4-CP; como son 

benzoquinonas [82] e hidroquinonas [83], estas últimas se han reportado como los 

principales subproductos en la degradación fotocatalítica del 4-CP (ver Figura 3.13) 

[84]. 
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Figura 3.13. Vía de reacción sugerida para la formación de los subproductos 

aromáticos primarios en la descomposición fotocatalítica del 4-CP [85]. 

 

A mayor tiempo de irradiación (360 min) la banda a 225 nm decrece 

significativamente y el hombro a 286 nm desaparece asociado con la 

descomposición de los intermediaros formados al inicio de la prueba de fotocatálisis; 

se ha reportado que el mecanismo por el cual estos subproductos se degradan es 

a través de la escisión de su anillo aromático [86]. 

En el caso de la evaluación fotocatalítica utilizando el material composito (M2) 

(ver Figura 3.15), el comportamiento es similar, se observa un aumento en la 

absorbancia de las bandas en 225 y 280 nm a lo largo de los primeros 180 minutos 

de irradiación, lo que sugiere la formación de una mayor cantidad de intermediaros 

con respecto a la muestra M1, la disminución de la absorbancia comienza a los 240 

min de irradiación asociado a la descomposición rápida de los subproductos debido 

a la alta reactividad del enlace “C-Cl”. 
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Figura 3.14. a) Evolución temporal del espectro de absorción óptica UV del 4-CP 

bajo irradiación de luz visible utilizando la muestra M1 y b) acercamiento a la 

banda a 280 nm. 

   

Figura 3.15. a) Evolución temporal del espectro de absorción óptica UV del 4-CP 

bajo irradiación de luz visible utilizando la muestra M2 y b) acercamiento a la 

banda a 280 nm. 
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el rompimiento del enlace C-Cl.  En el caso de la muestra M2, la relación C/C0 se 

incrementa en los primeros 180 min de irradiación esto puede ser atribuido a una 

mayor formación de intermediarios como se observa en los espectros de 

absorbancia, sin embargo, una disminución significativa de C/C0 ocurre después de 

240 min. La eficiencia de los catalizadores utilizados se calculó a partir de la 

siguiente ecuación: 

𝜂 =
𝐶0−𝐶

𝐶0
× 100               Ecuación 3.8 

Donde C0 es la concentración inicial, C es la concentración final de la molécula de 

interés. De acuerdo con la ecuación anterior, la eficiencia de degradación fue de 

46% y 72 % para las muestras M1 y M2 respectivamente. 

 

 

Figura 3.16. Curva de cambios de concentración del 4-CP bajo irradiación Visible, 

en presencia de CuO (M1) y Cu/CuO (M2). 
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presentan en las Figuras 3.17 y 3.18. En ambos casos se observa un aumento en 

la absorbancia debido a la interacción de la solución de 4-CP con el H2O2 que induce 

la formación de intermediarios en los primeros 3 min (Figura 3.17 b), después de15 

minutos de irradiación se observa una disminución en la absorbancia de la banda 

del 4-CP (280 nm) debido a la formación de radicales •OH por la foto-

descomposición del peróxido de hidrógeno (Ec. 3.9 y Ec. 3.10) [87] logrando una 

desaparición completa después de 120 minutos. 

 

𝐻2𝑂2 +  ℎ𝜐 → 2𝑂𝐻•                Ecuación 3.9 

𝐻2𝑂2 +• 𝑂𝐻 →  𝐻2𝑂 + 𝐻𝑂2 •               Ecuación 3.10 

 

En el caso de la prueba de fotocatálisis utilizando la muestra M2, no se observó 

un cambio significativo en los espectros de absorbancia del 4-CP, sin embargo, la 

banda a 280 nm desapareció a los 2 minutos que inició el experimento, después de 

5 minutos de irradiación, no se observó la formación de otras bandas o el aumento 

en la absorbancia, comparando el tiempo en el cual, la banda a 280 nm desaparece, 

la muestra M2 demostró una mejor actividad fotocatalítica con respecto a la muestra 

M1 bajo irradiación de luz UV. La eficiencia de degradación fue de 89% y 95 % para 

las muestras M1 y M2 respectivamente. En la Figura 3.19, se presenta los cambios 

de concentración del 4-CP con respecto al tiempo de irradiación tomando como 

referencia la banda a 280 nm utilizando los catalizadores CuO (M1) y Cu/Cu2O/CuO 

(M2), comparando con los resultados bajo irradiación UV, se observa una 

disminución significativa de la concentración del 4-CP en los primeros 120 minutos 

del experimento en ambos casos (M1 y M2), lo que sugiere una rápida degradación 

comparado con el experimento bajo irradiación visible. 
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Figura 3.17. Espectros de absorbancia de la prueba de fotocatálisis empleando la 

muestra M1 bajo irradiación de luz UV y b) acercamiento a la banda a 280 nm. 

 

 

Figura 3.18. Espectros de absorbancia de la prueba de fotocatálisis empleando la 

muestra M2 bajo irradiación de luz UV y b) acercamiento a la banda a 280 nm. 
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Figura 3.19. Curva de cambios de concentración del 4-CP bajo irradiación UV, en 

presencia de CuO (M1) y Cu/CuO (M2). 

 

3.6 Mecanismo de reacción 

Con base a los resultados obtenidos, se propone un posible mecanismo 

fotocatalítico para el soporte CuO y el material composito Cu/Cu2O/CuO tomando 

en cuenta la presencia del H2O2 bajo irradiación Visible y UV.  La fotocatálisis 
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energía de su brecha prohibida (Ec. 3.11), los electrones de la banda de valencia 

son promovidos a la banda de conducción, por lo que los huecos pueden oxidar 

moléculas donadoras o reaccionar con las moléculas de agua para generar 

radicales hidroxilos (Ec. 3.12 y Ec. 3.13). Por otro lado, los electrones de la banda 

de conducción reaccionan con el oxígeno disuelto para formar iones superóxido (Ec. 

3.14) o radicales protonados (Ec. 3.15).  
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𝐶𝑢𝑂 + ℎ𝜈 → 𝐶𝑢𝑂 + (𝑒− + ℎ+)               Ecuación 3.11 

𝑂𝐻− + ℎ+ → 𝑂𝐻•               Ecuación 3.12 

𝐻2𝑂 + ℎ+ → 𝑂𝐻• + 𝐻+               Ecuación 3.13 

(𝑂2)𝑎𝑑𝑠 + 𝑒− → 𝑂2
•−               Ecuación 3.14 

𝑂2
•− + 𝐻+ → 𝐻𝑂2

•               Ecuación 3.15 

 

Cuando el CuO es irradiado con luz visible, el H2O2 presente puede ser oxidado 

por los pares electrón-hueco fotogenerados para formar radicales OH• [88] (Ec. 3.16 

y 3.17) los cuales son especies reactivas oxidantes capaces de descomponer 

diversos contaminantes.  

 

        𝐻2𝑂2 + 𝑒− → 𝑂𝐻− + 𝑂𝐻•               Ecuación 3.16 

      𝐻2𝑂2 + ℎ+ → 2𝑂𝐻•               Ecuación 3.17 

 

Diversos autores han investigado el efecto de la adición de aceptores de 

electrones como es el H2O2, KBrO3 y (NH4)2S2O8 en la degradación fotocatalítica de 

varios compuestos orgánicos [89, 90] para mejorar la formación de radicales 

hidroxilo, así como para inhibir la recombinación de pares electrón hueco. En la 

mayoría de los casos la adición de agentes oxidantes tales como H2O2 han resultado 

en mayores tasas de degradación de contaminantes en comparación con el oxígeno 

molecular. 

Bajo irradiación UV, la molécula de H2O2 se fotodisocia para formar radicales 

hidroxilos. Se ha sugerido que la producción fotocatalítica de éstos ocurre a través 

de la siguiente ruta: 

𝐻2𝑂2 + ℎ𝑣 → 2𝑂𝐻•               Ecuación 3.18 
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Figura 3.20. Formación de especies activas en la superficie del fotocatalizador 

después de la absorción de luz (ℎ𝜈) [91]. 

 

En la Figura 3.21 se muestra el esquema del proceso de degradación del 4-CP 

cuando se utiliza el material composito Cu/Cu2O/CuO. Primero la solución de 4-CP 

que contiene la muestra M2 es irradiada por una fuente de luz la cual posee una 

energía suficiente para que le semiconductor sea excitado (paso 1). En seguida en 

el CuO los electrones de la banda de valencia son promovidos a la banda de 

conducción, dejando tras de sí huecos, que a su vez forman los pares electrón-

hueco (paso 2). Enseguida de esto los electrones interactúan con las moléculas de 

H2O, H2O2 y oxígeno molecular para dar lugar a la formación de las especies 

reactivas que interactuarán con las moléculas de 4-CP (paso 3). La interacción de 

las especies reactivas con contaminantes orgánicos eventualmente conduce a la 

mineralización de estos compuestos. 
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Figura 3.21. Esquema sugerido del proceso de degradación del 4-CP [92].  
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CONCLUSIONES 

Con base en los resultados obtenidos se presentan las siguientes conclusiones: 

1.- De acuerdo con los resultados obtenidos por DRX los métodos empleados logran 

la obtención de los materiales fotocatalizadores, el soporte (CuO/Cu2O) y el material 

composito (Cu/Cu2O/CuO), sin embargo, existe la presencia de un segundo óxido 

derivado del cobre, éste corresponde al óxido de cobre I (Cu2O), por otra parte se 

sugiere que la presencia del óxido de cobre I se debe a las condiciones de síntesis 

y los precursores empleados. 

2.- Las micrografías obtenidas por SEM de las muestras M1 y M2 muestran de 

manera general la presencia de partículas de forma irregular y de diferentes 

tamaños. Los histogramas de distribución de tamaño revelan un diámetro promedio 

de 106 y 113.5 nm para las muestras M1 y M2 respectivamente. En las micrografías 

presentadas se aprecian cúmulos en toda la zona analizada, se plantea que estos 

cúmulos se formaron a partir de la aglomeración y sinterización de partículas de un 

menor tamaño debido al tratamiento térmico realizado a cada una de las muestras 

después de haber sido sintetizadas. 

3.- Los resultados EDS presentan una distribución heterogénea de Cu y O en la 

superficie de la muestra M1, estos valores confirman que la muestra analizada son 

esencialmente óxidos derivados del cobre. Los valores obtenidos demuestran que 

las partículas analizadas están cercanas a la estequiometría del CuO. Por otra 

parte, en la muestra M2 se presentan específicamente las señales de oxígeno (O) 

y cobre (Cu) con un aumento en el porcentaje en peso lo cual sugiere una mayor 

cantidad del elemento que puede ser asociado al crecimiento de nanopartículas de 

Cobre sobre la superficie del soporte. 
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4.- Los datos obtenidos por DRS muestran un borde de absorción cercano a 915 

nm para las muestras M1 y M2, por otro lado se obtuvieron los espectros de 

reflectancia difusa que después de ser tratados con el formalismo Kubelka-Munk se 

lograron determinar los valores de Eg para ambas muestras, estos valores se 

encontraron dentro del rango reportado en la literatura, los valores obtenidos fueron 

de 1.46 (M1) y 1.40 eV (M2). 

5.- El aumento y desplazamiento de la banda de absorción en 280 nm en la prueba 

de fotólisis bajo irradiación visible se atribuye a los efectos hipsocrómico e 

hipercrómico.  

6.- En las pruebas fotocatalíticas bajo luz visible se logró un porcentaje de 

degradación del 46 y 72 % para las muestras M1 y M2 respectivamente, sin 

embargo, para las pruebas con luz UV se obtuvieron eficiencias de 89% y 95% para 

las muestras M1 y M2 respectivamente. Estas diferencias en porcentaje bajo 

distintas fuentes se atribuyen a los diferentes mecanismos que sigue el proceso de 

fotodegradación, mientras que bajo irradiación visible la formación de radicales 

libres es debido a la formación de pares electrón-hueco, bajo irradiación UV 

adicionalmente el 4-CP y el H2O2 se fotodisocian lo que produce una rápida 

descomposición del 4-CP. 
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