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Resumen 
 

Las nanopartículas de óxido de cobre Cu2O con tamaño y morfología definida tienen diversas 

utilidades, gracias a sus propiedades ópticas, electrónicas, magnéticas, fácil accesibilidad y baja 

toxicidad. Es un semiconductor de tipo p con una banda prohibida directa de 2.17 eV, y un 

amplio espectro de absorción en la región UV-Vis-NIR. El Cu2O ha sido utilizado en distintas 

aplicaciones, como en celdas solares fotovoltaicas, baterías, catalizadores, y dispositivos ópticos. 

El cobre, por su parte, tiene una resonancia plasmónica superficial en el rango visible; siendo 

este un excelente conductor de electricidad, lo que le da al nanocompuesto Cu/Cu2O un 

rendimiento mejorado en aplicaciones como catálisis y fotocatálisis. Sin embargo, la síntesis de 

estos nanocompuestos requiere compuestos sintéticos para la reducción de iones Cu2+, los cuales 

crean desechos dañinos para el medio ambiente y la salud del ser humano. 

En el presente trabajo sintetizamos nanocompuestos de Cu/Cu2O por el método solvotermal, 

utilizando un extracto de cascaras de plátano tabasco (Musa paradisiaca L.) como agente reductor. 

Los nanocompuestos sintetizados fueron analizados para estudiar su estructura cristalina, 

morfología y tamaño, utilizando técnicas de caracterización como difracción de rayos X, 

microscopia electrónica de barrido, dispersión de energía de rayos X y espectroscopia de 

reflectancia difusa. La actividad catalítica de las nanoestructuras en la degradación de 4-

Nitrofenol ha sido evaluada utilizando un espectrofotómetro UV-Vis. 
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Antecedentes 

 

El desarrollo acelerado de la industria en los últimos años ha causado daños cada vez más graves 

al medioambiente, especialmente en la contaminación del agua, ya que el agua residual utilizada 

en la industria, en su mayoría, no es tratada, desembocando en ríos, mares y océanos [1]. La 

eliminación de compuestos orgánicos tóxicos (como colorantes y compuestos fenólicos) de las 

aguas residuales industriales ha recibido especial atención a nivel mundial debido a sus efectos 

nocivos para la salud de los seres humanos [2-3].  

Uno de estos compuestos es el 4-nitrofenol(4-NP), el cual es extremadamente tóxico y difícil de 

eliminar de las aguas residuales. El 4-NP es un compuesto nitroaromático cuya alta presencia en 

aguas residuales se debe, en general, a que es un subproducto de la producción de pesticidas, la 

fabricación de tintes sintéticos y un intermediario en la producción de paracetamol. Los efectos 

nocivos del 4-NP en los seres humanos se debe a su naturaleza cancerígena y mutagénica, lo que 

puede causar daños graves a órganos vitales como el sistema nervioso, hígado, riñones e incluso 

la piel [4,5]. Comprender el impacto ambiental que significa la continua presencia de 4-NP en 

aguas residuales es crucial para desarrollar técnicas efectivas y sustentables que aminoren sus 

efectos nocivos, lo que es esencial para garantizar un medio ambiente saludable. 

Reducir el 4-NP a 4-aminofenol(4-AP) en presencia de un catalizador se ha convertido en un 

método destacado debido a su simple enfoque y a la formación de 4-AP, altamente útil, ya que 

no es tóxico y es ampliamente utilizado en la producción de fármacos [6,7]. Pradhan et al. [8] 

fueron los primeros en identificar la transformación de 4-NP a 4-AP por borohidruro de sodio 

(NaBH4) como una reacción modelo de este tipo. Esta reacción se lleva a cabo en presencia de 

catalizadores libres o inmovilizados y se produce en solución acuosa a temperatura ambiente. 

Muchas investigaciones se han centrado en el uso de nanopartículas (NPs) metálicas como 

catalizadores para la transformación de 4-NP a 4-AP. Sin embargo, el uso de metales en la 

reducción de 4-NP trae consigo ciertos inconvenientes que reducen su rentabilidad, entre ellos 

está la falta de selectividad en el proceso de reducción y el alto costo asociado a metales nobles 

como el oro (Au), plata (Ag), platino (Pt), además de que suelen necesitar un tratamiento 

adicional para evitar la agregación [9-11]. Esto ha llevado a los investigadores a buscar materiales 

alternativos para estas aplicaciones catalíticas.   
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En años recientes, ha surgido la transformación de 4-NP a 4-AP usando semiconductores 

nanoestructurados de óxidos metálicos como catalizadores, debido a su bajo costo, respeto al 

medio ambiente y disponibilidad inmediata [12-28]. Tan et al. [12] investigaron la reducción 

catalítica de 4-NP a 4-AP en presencia de nanoplacas de ZnO y encontraron que la constante de 

velocidad es de 0.04483 min-1. Paola et al. [13] reportaron la degradación de 4-NP en presencia 

de catalizadores policristalinos de TiO2. 

Por otra parte, los catalizadores que contienen cobre y sus óxidos se han convertido en uno de 

los materiales prometedores en el campo de la catálisis, por su bajo costo, alta eficiencia y 

abundante reserva natural. Los óxidos de cobre son catalizadores ampliamente utilizados en la 

reducción de 4-NP debido a su estrecha banda prohibida y su naturaleza como semiconductores 

tipo p, ya que pueden formar enlaces de coordinación y fisisorber en su superficie compuestos 

aniónicos como el BH4−  y el 4-nitrofenolato (forma aniónica del 4-NP). Por su parte, el 

nanocompuesto de Cu/Cu2O presenta propiedades plasmónicas relacionadas con una mejora 

de la actividad fotocatalítica debido a la unión Schottky (semiconductor-metal) y a la resonancia 

plasmónica superficial (SPR) del cobre [14]. Este efecto fuerza a los electrones y huecos a 

moverse en diferentes direcciones para minimizar su recombinación, lo que ha incrementado su 

uso en la industria eléctrica con el paso de los siglos [15].  

El mecanismo catalítico para la conversión de 4-NP en 4-AP se basa en la transferencia de 

electrones desde el donante BH4
- al aceptor 4-nitrofenolato a través de la adsorción de las 

moléculas reactivas en la superficie del catalizador. Los estados electrónicos híbridos de 

Cu/Cu2O podrían mejorar de manera eficiente la cinética de transferencia electrónica en la 

interfase del catalizador y el analito (4-nitrofenolato en este caso) para mejorar la velocidad de 

reacción [16], como se demuestra en la figura 1.  

 

 

 

 

 

Figura 1. Esquema del mecanismo de reducción del 4-Nitrofenol. [17]  
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Hasta la fecha, se han desarrollado una gran variedad de métodos químicos para la síntesis 

controlable de varias nanoestructuras de oxido cuproso Cu2O, como síntesis electroquímica, la 

técnica de evaporación térmica, el calentamiento directo de una lámina de Cu, la síntesis por 

microplasma, la precipitación asistida con ultrasonido, la irradiación por microondas, y los 

métodos de síntesis hidrotermal, solvotermal, entre otros. La mejora en la actividad catalítica por 

la combinación del cobre metálico y el óxido de cobre(I), combinación la cual aprovecha la 

conductividad del cobre y la actividad catalítica del Cu2O [9-11], ha llevado al desarrollo de varios 

métodos para la síntesis de nanocompuestos de Cu/Cu2O [17]. Se sintetizaron nanopartículas 

de Cu@Cu2O mediante procesos de precipitación y deposición foto asistida [18]; un catalizador 

hibrido de Cu/Cu2O se sintetizo mediante oxidación química húmeda de espuma de Cu en una 

solución acuosa que contenía NH3 y HCl [19], y se utilizó un método simple que consiste en el 

uso de glucosa como agente reductor, donde el nitrato de cobre reacciono con NaOH para 

sintetizar compuestos de Cu/Cu2O con diferentes morfologías [20], además algunos métodos 

verdes [16]. Estructuras de forma definida podrían sintetizarse utilizando un enfoque de diseño 

de estructuras. Se pudo obtener cobre nano-mesoporoso mediante la desaleación de cintas 

Ti60Cu40 hiladas en fusión, donde posteriormente se pudieron formar nanocinturones de 

Cu/Cu2O y nanopétalos utilizando etanol anhidro como estabilizador. También se sintetizaron 

los nanocables de Cu/Cu2O mediante una exposición en dos pasos de nanocables de Cu 

predesarrollados en el aire. A diferencia de los métodos sintéticos, los métodos hidrotermal y 

solvotermal ofrecen muchas ventajas, como la mejora de la solubilidad, la difusión y la 

cristalización, así como un mejor control de las morfologías, los tamaños y la transformación de 

fases. Sin embargo, la mayoría de estos métodos usan productos químicos sintéticos para la 

reducción de los precursores, lo cual crea residuos que pueden ser dañinos para el medio 

ambiente. Por esta razón, en los últimos años la investigación se ha centrado en la producción 

de nanopartículas (NPs) mediante métodos eco-amigables, donde se están implementando 

compuestos orgánicos encargados del proceso de reducción, siendo estos más económicos y 

produciendo menos residuos contaminantes.  

Los métodos “verdes” que utilizan extractos de hojas, frutos, tallos y cortezas de diversas plantas 

están entre los más utilizados. Los compuestos polifenólicos, azúcares y aminoácidos presentes 

en estos extractos son señalados como los responsables del proceso de reducción y formación 

de nanopartículas. Entre los frutos utilizados, los plátanos son los más rentables en el mercado 

mundial y, por lo general, después del consumo de pulpa, las cascaras de plátano se desechan. 
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 Estas cascaras representan aproximadamente el 18-33% de la fruta entera. En la actualidad, solo 

una pequeña parte se usa como alimento para animales y el resto no es utilizada para ningún otro 

propósito. Las cascaras de plátano contienen compuestos polifenólicos, azucares reductores y 

antioxidantes que las convierten en un agente reductor prometedor para la reducción de iones 

de Cu2+ [21].  

El compuesto Cu/Cu2O ha destacado en aplicaciones potenciales como la detección de gases, 

la oxidación de CO, la evolución fotoquímica de 𝐻2 a partir del agua, la síntesis orgánica, la 

degradación catalítica y fotocatalítica de contaminantes como colorantes orgánicos y residuos de 

fármacos disueltos en agua [21]. En el presente trabajo, se sintetizaron nanopartículas de 

Cu/Cu2O usando diferentes concentraciones de extracto de cáscara de plátano, utilizando la 

técnica de síntesis solvotermal y evaluar su actividad catalítica en la degradación de 4-Nitrofenol 

usando NaBH4 como agente reductor, sin utilizar algún otro estimulante como luz o calor. 
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Objetivos 
 

 

Objetivo general 
 

Sintetizar nanopartículas de Cu/Cu2O usando un extracto de cascara de plátano como agente 

bio-reductor, estudiar sus propiedades estructurales, morfologías, ópticas y catalíticas en la 

degradación de 4-Nitrofenol. 

 

Objetivos específicos y metas 
 

1. Preparar un extracto de cascaras de plátano para utilizarlo como agente bio-reductor. 

2. Sintetizar nanopartículas de Cu/Cu2O por medio del tratamiento solvotermal usando 

diferentes cantidades de extracto de cascaras de plátano como agente bio-reductor. 

3. Evaluar las propiedades estructurales, morfológicas y ópticas de las nanoestructuras de 

Cu/Cu2O utilizando las técnicas de difracción de rayos X (XRD, por sus siglas en inglés 

X-ray diffraction), espectroscopia de reflectancia difusa (DRS, por sus siglas en inglés 

Diffuse reflectance spectroscopy), microscopía electrónica de barrido (SEM, por sus siglas en 

inglés Scanning electron microscopy) y dispersión de energía de rayos X (EDS, por sus siglas 

en inglés Energy dispersive spectroscopy).  

4. Evaluar la actividad catalítica de las nanopartículas sintetizados en la reducción de 4-

nitrofenol. 
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Capítulo 1 

 

Introducción 
 

En este capítulo, describiremos de manera general las propiedades físicas y químicas del cobre y 

sus óxidos. En particular, se mencionarán las características relevantes del cobre metálico y sus 

compuestos con Cu2O para reacciones catalíticas y fotocatalíticas. Por último, revisaremos los 

beneficios de la síntesis verde, así como el papel del extracto de cascaras de plátano como agente 

reductor de iones Cu2+. 

 

1.1. Resonancia plasmónica de superficie localizada 
 

Los metales con una alta concentración de electrones libres, como el oro (Au), la plata (Ag) y el 

cobre (Cu), presentan propiedades plasmónicas, en las cuales los electrones oscilan 

colectivamente en respuesta a la luz que incide sobre ellos. Al estar los electrones de estos metales 

altamente deslocalizados, la separación entre la banda de valencia y conducción desaparece, lo 

que permite que el material absorba radiación electromagnética en un amplio rango de energía. 

Sin embargo, cuando hablamos de partículas de tamaño nanométrico, donde la longitud de onda 

de la radiación incidente puede ser mayor que el tamaño de la nanopartícula, hay una mayor 

separación entre las bandas de valencia y de conducción, lo que disminuye el espacio que tienen 

para moverse y crea un confinamiento cuántico. Cuando las nanopartículas son irradiadas por la 

luz, ocurre un movimiento oscilatorio colectivo de los electrones de conducción que se 

encuentran en la superficie de la nanopartícula. Esta oscilación colectiva de electrones, causada 

por la luz incidente, es lo que se conoce como Resonancia de Plasmón de Superficie Localizada 

(LSPR, por sus siglas en inglés Localized Surface Plasmon Resonance) [22], efecto plasmónico 

que debe ocurrir en una interfaz metal-dieléctrico. Al ser afectada la interfaz de la nanopartícula 

por un campo eléctrico externo Eext debido a la luz incidente, los electrones libres del material 

iluminado se mueven, excitándose y acumulando carga en su superficie (Figura 1.1). Esta carga 

tiene intensidad máxima en los bordes de la nanopartícula. Las nanopartículas con propiedades 

plasmónicas también exhiben otras propiedades interesantes, como dispersión, absorbancia y   
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acoplamiento, que depende de sus geometrías, tamaños y; composiciones relativas. Estas 

propiedades únicas han causado interés en muchas aplicaciones, entre ellas celdas solares, 

espectroscopia, mejora de la señal para la obtención de imágenes y tratamiento en cáncer. 

 

 
 

Figura 1.1. Resonancia plasmónica superficial localizada [22]. 

 

Aunque las nanoestructuras de Cu dan la impresión de tener banda LSPR débiles, debido a un 

valor alto de la parte imaginaria en su función dieléctrica [23], esta parte imaginaria se atribuye a 

menos a dos factores: (i) pérdida de energía intrínseca debido a la colisión de electrones, y (ii) 

transiciones entre bandas (interbandas e intrabandas) [22]. Sin embargo, es posible obtener una 

banda LSPR más intensa modificando la morfología de la nanopartícula, así como controlando 

su oxidación. Van Duyne et al. [24] sintetizaron nanopartículas de cobre (Cu), oro (Au) y plata 

(Ag) con geometría y tamaño similares (triangulares) y compararon sus resultados experimentales 

con cálculos electrodinámicos y demostraron que, teniendo una simetría similar, el cobre tiene 

un pico de LSPR intenso y estrecho, comparable al de la plata (Ag) y el oro (Au) (Figura 1.2). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1.2. Espectros de extinción UV-Vis de nanopartículas triangulares de Cu, Ag y Au con 

tamaño y forma similares, (A) experimental y (B) cálculo teórico [24]. 
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1.2. Cobre 
El cobre, a lo largo de la historia y desde su descubrimiento en estado nativo, ha sido uno de los 

elementos metálicos más importantes, siendo el tercer metal más consumido en el mundo, 

después del aluminio y el hierro, debido a que es uno de los mejores conductores de electricidad 

(el segundo, después de la plata). Gracias a su alta conductividad eléctrica, su ductilidad y 

maleabilidad, además de ser de bajo costo y baja toxicidad, es el material más utilizado para 

fabricar cables, los cuales se pueden producir en una amplia variedad de diámetros, desde 0.025 

mm, además de otros componentes eléctricos [14].  

 

 
Figura 1.3. Estructura cristalina del cobre: (a) Celda FCC vista frontal; (b) Celda FCC vista lateral [25]. 

 

El cobre metálico tiene una red de Bravais del tipo cúbico [26], mostrando una estructura cúbica 

centrada en la cara (FCC, por sus siglas en inglés Face centered cubic), en la que se pueden apreciar 

espacios tetragonales (Figura 1.3). Sus característicos parámetros de red son a = b = c = 3.6151 

Å y  =  =  = 90° [27]. Tiene una simetría predominantemente cúbica axial [26]. Para las 

estructuras de este tipo, los planos de deslizamiento preferenciales pertenecen a la familia de 

planos (111) en las direcciones <110>, lo que corresponde a la dirección más compacta en este 

tipo de empaquetamiento [27]. Propiedades físicas, térmicas y ópticas más relevantes para sus 

diferentes aplicaciones se presentan en la Tabla 1.1. 
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Tabla 1.1. Propiedades térmicas, físicas y ópticas del cobre. 

  Notación Propiedad Valor Unidad 

Propiedades físicas 
y térmicas 

Κ Conductividad térmica a 20°C 3.94 W/m*K 

Ρ Densidad 8.94 g/cm3 

Cp 

Capacidad de calor 
específico 376.81 J/kg*K 

Te Temperatura de ebullición 2597 °C 

Tf Temperatura de fusión 1083 °C 

Propiedades 
ópticas a 1030 nm 

N Índice de refracción 0.3376 - 

K Coeficiente de extinción  6.7731 - 

Α Coeficiente de absorción 8263.4 m-1 

ΕR Permitividad relativa real -45.76 - 

FTH Fluencia umbral de ablación 1.7 j/cm2  

 

 

El cobre es un metal que, al estar expuesto constantemente al oxigeno de la atmosfera, se oxida 

con cierta facilidad. El estudio de la oxidación de los metales es de gran importancia en la 

industria, ya que adquieren nuevas propiedades [28]. Es un metal perteneciente a la familia II-B. 

Cuando el cobre presenta un estado de oxidación cero, tiene la configuración electrónica [Ar] 

3d10 4s1. Tiene dos estados de oxidación más comunes: Cu1+ y Cu2+. Por su parte, los iones Cu1+ 

en disolución acuosa tienen una configuración electrónica [Ar] 3d10 y son inestables, ya que se 

desproporcionan con mucha facilidad siguiendo la transición: 

 

2Cu1+(ac) → Cu2+(ac) + Cu0(s)                                              (1.1)  

  

Esto es debido a que la formación de Cu0 es preferente, ya que el potencial reductor de Cu2+/Cu0 

es mayor que el de Cu2+/Cu1+ (reacciones 1.2-1.4) [27]. 

 

Cu1+ + e− → Cu E0 = 0.521 V                                                   (1.2) 

 

Cu2+ + 2e− → Cu E0 = 0.342 V                                                   (1.3) 

 

Cu2+ + e− → Cu1+ E0 = 0.153 V                                               (1.4) 
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El estado de oxidación más común es Cu2+ y varias de las sales, como Cu(NO3)2, CuSO4 y CuCl2 

son solubles en agua. Por otra parte, las sales de Cu1+ suelen ser insolubles en agua y de color 

blanco, y se estabilizan con compuestos de baja solubilidad [26]. 

 

1.2.1. Óxidos de cobre  
 

El cobre presenta cuatro estados de oxidación:  Cu1⁺, Cu²⁺, Cu³⁺ y Cu⁴⁺, donde los dos primeros 

son los más comunes. El Cu1+ se encuentra en el compuesto químico oxido de cobre(I) Cu2O, 

también llamado oxido cuproso, que es de color rojizo y se oxida de forma natural expuesto al 

aire. Por otra parte, el Cu2+ se encuentra en el compuesto químico oxido de cobre(II) CuO, 

también conocido como oxido cúprico, y es de color negro. Ambos óxidos son semiconductores 

de tipo p, en los que los portadores mayoritarios son huecos, debido a sus vacancias catiónicas 

[29]. Son ampliamente utilizados en aplicaciones optoelectrónicas por su baja toxicidad para el 

medio ambiente y alta abundancia en la corteza terrestre. 

 

 

 
Figura 1.4. Modelo estructural de CuO: (a) celda unitaria monoclínica, (b) poliédrica plana 

cuadrada constituida por la coordinación de átomos de Cu y O. Modelo estructural de Cu2O: (c) 

celda unitaria cúbica de Cu2O, (d) planos de red que muestran la orientación de los átomos. Los 

parámetros de red experimentales son: a = 4.662 Å, b = 3.416 Å, c = 5.118 Å para el CuO y a 

= b = c = 4.261 Å para el Cu2O [30]. 

 

Como se puede ver en la Figura 1.4(c), el Cu2O cristaliza en una estructura cúbica, y cada ión 

de Cu1+ está coordinado con dos iones de oxígeno. Naturalmente, el Cu2O es un semiconductor 
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de tipo p y tiene una banda prohibida directa de 2.17 eV y una brecha óptica de 2.62 eV [31]. 

Por su parte, el CuO tiene una estructura cristalina monoclínica en la que los iones Cu2+ están 

coordinados 4 veces por el oxígeno, presentando un orden antiferromagnético en su estado 

fundamental (Figura 1.4(a)) y con un ancho de banda prohibida de 1.4-1.7 eV [31]. Sin embargo, 

experimentalmente, tanto el ancho de banda prohibida exacta como el carácter directo o 

indirecto de la transición de banda del CuO no se han determinado de manera concluyente.  

Desde el lado teórico, el cálculo de la estructura electrónica de estos compuestos es un reto. Para 

el CuO monoclínico, existen pocos análisis dentro de la literatura que describan la estructura de 

banda prohibida completa. Wu et al. [32] utilizaron el enfoque LDA+U (Aproximación de 

densidad local con una corrección U) y encontraron una banda prohibida indirecta de 1.0 eV, 

mientras que Nolan y Elliot [33] encontraron una brecha de banda prohibida indirecta de hasta 

2.1 eV utilizando el mismo método. La alta dependencia del parámetro U para estos resultados, 

así como las investigaciones sobre la estructura electrónica de Cu2O, sugieren que el método 

mencionado (LDA+U) podrían no ser suficientes para describir con precisión las propiedades 

electrónicas del CuO. Heinemann et al. [31] lograron describir al CuO como un semiconductor 

de ancho de banda prohibida indirecta, con valores de 1.39 eV y 2.74 eV usando el método 

LDA+U y el funcional hibrido HSE06. Además, usando este último método, determinaron las 

estructuras de banda electrónica de ambos compuestos en la zona completa de Brillouin (Figura 

1.5). 

 

 
 

Figura 1.5. Estructura de banda electrónica y densidad de estados de los dos compuestos de 

óxido de cobre: (a) Cu2O, y (b) CuO [31]. 
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Por su parte, el espectro de absorción del óxido de cobre(I) Cu2O cubre una amplía parte de la 

región UV-Vis-NIR, además de presentar una mayor movilidad de los portadores de carga 

(~100 cm2/Vs) en comparación con el CuO (~0.1 cm2/Vs) y un mayor número de vacancias 

de cobre (VCu) [31]. 

 

 

1.3. Nanopartículas heteroestructuradas de Cu/Cu2O 
 

Los catalizadores de cobre metálico han mostrado ser buenos catalizadores por su alta 

conductividad eléctrica; sin embargo, semiconductores como el Cu2O han demostrado tener una 

mejor actividad catalítica debido a su carga superficial. La búsqueda de una mejora en la actividad 

catalítica en los materiales de cobre ha llevado a los investigadores a combinar el óxido cuproso 

con el cobre, lo que aprovecharía tanto la actividad catalítica del oxido cuproso como la 

conductividad eléctrica del cobre. 

Wu et al. [16] sintetizaron un nanocompuesto heterogéneo de nanopartículas de cobre metálico 

depositadas en la superficie de nanocubos de Cu2O (Cu2O/Cu), donde la transferencia 

electrónica se vio mejorada por la presencia del cobre. Sin embargo, observaron que la excesiva 

presencia de cobre en la superficie del Cu2O disminuía la cantidad de sitios activos que adsorben 

los iones aniónicos, resultando en una descompensación de la actividad catalítica. 

Por otro lado, como ya mencionamos, el Cu2O es una fase inestable que se puede oxidar a CuO 

con cierta facilidad en exposición al ambiente, como aire o agua. La presencia del cobre en la 

superficie del Cu2O disminuye su exposición a agentes oxidantes, volviéndolo más estable, lo 

cual es importante para su reutilización en reacciones catalíticas [34]. 

Cuando estos tipos de compuestos metal-semiconductor son irradiados por energía mayor o 

igual a sus anchos de banda prohibida, los electrones de la banda de valencia son promovidos a 

la banda de conducción, generando la misma cantidad de huecos en la banda de valencia. Se cree 

que estos electrones fotoexcitados en la banda de conducción pueden transferirse al metal, que 

actúa como un sumidero de electrones debido a la barrera Schottky en la interfaz metal-

semiconductor, mientras los huecos pueden permanecer en la superficie del semiconductor [35]. 

Este fenómeno prolonga la recombinación del par electrón-hueco, lo que facilita su interacción 

con el oxígeno para la producción de radicales hidroxilos (·OH), que tienen un papel importante 

en reacciones fotocatalíticas. Además, la resonancia plasmónica superficial del cobre provoca 
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una mayor absorción de los fotones incidentes, mejorando así la eficiencia fotocatalítica del 

semiconductor [36]. 

 

1.4.  Biosíntesis de nanopartículas 

 

Para llevar a cabo una biosíntesis es necesario emplear extractos de organismos vivos, como 

plantas y frutos, como fuente de reductores de iones metálicos, ya sea de forma intracelular o 

extracelular. La reducción utiliza proteínas, azúcares, fenoles y otras biomoléculas presentes en 

estos organismos [37]. Por otro lado, microorganismos como hongos, bacterias y algunas plantas 

que no suelen estar expuestas a iones metálicos también son útiles para obtener nanopartículas 

metálicas. La nucleación y el crecimiento de estructuras inorgánicas dentro de organismos 

biológicos son, en su mayoría, controlados por proteínas y otras biomacromoléculas. Las 

enzimas, como las reductasas, son responsables de la reducción de metales. En general, las 

concentraciones de estos agentes reductores varían dependiendo del organismo, y esta 

concentración puede determinar el rumbo de la formación de nanomateriales, así como su 

cristalinidad y morfología. Por lo tanto, el mecanismo de una biosíntesis es complejo y aún no 

está completamente claro [37]. 

La biosíntesis bacteriana de NPs se clasifica en dos tipos: i) Biosorción, en la cual ocurren 

procesos de fisisorción, precipitación, intercambio iónico y/o complejación; y ii) 

Biorreducción, donde los iones metálicos se reducen mediante agentes reductores como 

proteínas, terpenoides y alcaloides [21]. Algunos fitoquímicos pueden actuar como agentes 

reductores y proporcionan un recubrimiento natural que apoya la estabilidad de las NPs. La 

reducción de los iones metálicos depende de varios factores, como el pH de la solución, la 

biodisponibilidad, la concentración de la sal metálica y la temperatura [16]. 

Las plantas o extractos de plantas que actúan como agentes reductores y de recubrimiento para 

la síntesis de nanopartículas tienen ventajas sobre otros procesos biológicos como la síntesis 

bacteriana, ya que eliminan el elaborado proceso de cultivo y mantenimiento de la célula, lo que 

facilita la expansión de síntesis de nanopartículas a gran escala [38]. Además, de ser más 

rentables, respetuoso con el medio ambiente al usar recursos de desecho, como cascaras de fruto 

o sargazo, y sobre todo un método de un solo paso. 
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1.4.1. Cáscaras de plátano 
 

Las cáscaras de una gran variedad de frutos han ganado atención como una fuente natural de 

antioxidantes y fitoquímicos, presentes en compuestos con actividad contra radicales libres. Se 

han estudiado diferentes partes de materiales vegetales, como extractos, frutas, corteza, cáscaras 

de fruta, raíces y tallos, para sintetizar nanopartículas metálicas de diferente tamaño y morfología 

[39]. 

Los plátanos son un cultivo agrícola consumido en prácticamente todo el mundo. Sin embargo, 

su consumo principal recae en el ser humano, quien después de comer la pulpa, desecha la 

cascara, que forma aproximadamente del 18-33% de la fruta entera [21]. Aunque una pequeña 

parte se utiliza para consumo animal, la gran mayoría termina en los basureros. En los años 

recientes, los investigadores han buscado mayores aplicaciones para la cascara de plátano; en la 

literatura se mencionan su exploración por propiedades medicinales, su uso en la fermentación 

de etanol, como sustrato para generar biomasa fúngica, en la producción de enzima lacasa, e 

incluso como bioabsorbente para la eliminación de metales pesados. Las cáscaras de plátano son 

ricas en polímeros como lignina, celulosa, hemicelulosa y pectinas [40], lo que las convierte en 

un agente reductor prometedor para la síntesis de nanopartículas metálicas. 
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Capítulo 2 

Parte Experimental 
 

En este capítulo se describe el proceso de obtención del extracto de cáscaras de plátano, así 

como los métodos químicos usados para la síntesis de los compuestos nanoestructurados de 

Cu/Cu2O. También se describe el principio físico de los métodos de caracterización empleados 

y las condiciones utilizados para el análisis. 

 

2.1. Síntesis 
 

Se sintetizaron nanocompuestos de Cu/Cu2O por el método solvotermal, usando sulfato de 

cobre pentahidratado como precursor de iones Cu2+, hidróxido de sodio (NaOH) como 

precursor de grupos hidroxilo (-OH), y etilenglicol como disolvente, agente envolvente y 

reductor suave. Se emplearon diferentes cantidades de extracto de cáscaras de plátano: 0, 1, 2, 3 

y 4 mL como agente bio-reductor, en un volumen total de solución de 110 mL.  

 

2.1.1. Preparación de extracto de cáscaras de plátano 
 

Los plátanos Tabasco (Musa paradisiaca L.), que se producen principalmente en los estados de 

Chiapas, Tabasco y Veracruz [41], fueron adquiridos en un mercado local (México, Puebla, 

Puebla) en enero de 2024. La materia biológica fue transportada al laboratorio, donde se separó 

la cáscara de la pulpa. La cáscara de plátano se lavó con agua de grifo con el fin de remover 

suciedad y materia orgánica ajena, como tierra e insectos. Posteriormente, se dejó secar bajo los 

rayos del sol y a temperatura del ambiente durante un día. Luego, se lavó nuevamente con agua 

desionizada y se secó en un horno de convección a 65°C durante 24 horas. 

Las cáscaras de plátano secas y crujientes se trituraron en un procesador de alimentos casero 

hasta obtener trozos pequeños de tamaño entre 1-3 mm. Se pesaron 20 gramos de polvo de 

cáscara de plátano, que se depositaron en un vaso de precipitado con 300 mL de agua 

desionizada, previamente calentada a 60°C (Figura 2.1a). La mezcla se mantuvo a temperatura 

constante y en agitación magnética durante 2 horas. Una vez transcurridas las 2 horas, la mezcla 

se enfrío a temperatura del ambiente y se filtró usando papel pellón (con tamaño de poro de 5 
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µm) para separar las cáscaras de plátano (Figura 2.1b). El extracto filtrado aún contenía pulpa y 

los trozos más pequeños del polvo de cáscara de plátano, por lo que se centrifugó a 5000 rpm 

durante 15 minutos para separar estas especies sólidas (Figura 2.1c). Finalmente, se calentó en 

el horno de convección a 70°C para mantener su volumen final a 100 mL, se almaceno en viales 

de vidrio dentro de un refrigerador a 8°C (Figura 2.1d).  

 
Figura 2.1. Proceso de obtención del extracto de cascaras de plátano. 

 

2.1.2. Síntesis de los nanocompuestos de Cu/Cu2O 
 

Para la síntesis de los compuestos nanoestructurados (Cu/Cu2O), se diluyeron entre 0 y 4 mL 

de extracto de cáscaras de plátano (ECP) en (11-x) mL de agua desionizada. Esta mezcla se 

combinó con 99 mL de etilenglicol (C₂H₆O₂) bajo agitación magnética durante 10 minutos 

(Figura 2.2a). Se añadieron 5 mmol (1.2485g) de sulfato de cobre pentahidratado 

(CuSO4·5H2O) como precursor de iones Cu2+ (Figura 2.2b) junto con 450 mg de hidróxido de 

sodio (NaOH). La mezcla se mantuvo en agitación magnética hasta la completa disolución de 

los precursores, momento en el que la solución viró a un color verde profundo, lo que indica la 

formación de Cu(OH)2 (Figura 2.2c) (Ec.2.1). La solución resultante se vertió en cuatro vasos 

de teflón, que fueron introducidos en autoclaves de acero inoxidable (Figura 2.2d). Una vez 

bien selladas, las autoclaves se colocaron en un horno de convección a 150°C durante 12 horas, 

con una rampa de calentamiento de 3°C/min. Al finalizar el tiempo de reacción, se dejaron 

enfriar a temperatura del ambiente antes de abrir las autoclaves.  

El producto obtenido se centrifugó a 6000 rpm durante 15 minutos para separar el 

nanocompuesto del sobrenadante (Figura 2.2e). Se lavó un total de cinco veces con agua 

desionizada y etanol, se secó a 70°C durante 12 horas, finalmente el polvo obtenido se trituro y 

almaceno (Figura 2.2f). Dado que esta síntesis se realizó a baja temperatura y poco tiempo de 

reacción, el etilenglicol se actúa como un agente reductor suave. En la primera síntesis, donde 

no se utilizó el extracto de cascaras de plátano, se pueden esperar las siguientes reacciones (Ec. 



 

12 
 

2.2 y 2.3). En las síntesis donde se añadió ECP, se anticipa una mayor reducción de los iones 

Cu2+ (Ec. 2.4 y 2.5). 

 

Figura 2.2. Proceso ilustrativo de la síntesis de Cu/Cu2O. 

 

CuSO4 + 2NaOH →  Cu(OH)2 + Na2SO4                                                             (2.1) 

Cu(OH)2 → CuO + H2O                                                              (2.2) 

2Cu(OH)2 + C2H6O2

∆
→ Cu2O + 2H2O + subproductos orgánicos     (2.3) 

2Cu(OH)2 + C2H6O2 + ECP
∆
→ Cu2O + 2H2O + subproductos orgánicos     (2.4) 

Cu2O + H2O + 2e−
∆
→ 2Cu + 2OH−                                                            (2.5) 

 

Se prepararon un total de 5 muestras, variando la cantidad de extracto de cáscaras de plátano 

añadido en volúmenes 0, 1, 2, 3 y 4 mL para cada síntesis. Las muestras resultantes se designaron 

como LDP0, LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4, respectivamente. 

 

2.2. Técnicas de caracterización 

2.2.1. Espectroscopia por difracción de rayos X 
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Los rayos X son fotones de radiación electromagnética generados por la transición de los 

electrones en los orbitales internos de los átomos o por la desaceleración de electrones de alta 

energía. Se distinguen por tener de longitudes de onda cortas, generalmente entre 0.1 Å y 100 Å. 

Según la teoría electromagnética, una carga eléctrica acelerada irradiara ondas electromagnéticas; 

cuando un electrón que se mueve rápidamente es detenido abruptamente, se genera una 

radiación conocida como bremsstrahlung (radiación de frenado). La energía de esta radiación es 

mayor cuando el electrón tiene más energía y cuando interactúa con núcleos de alto número 

atómico [42-43]. 

Un cristal está formado por un arreglo regular de átomos, los cuales pueden dispersar ondas 

electromagnéticas. Las fuerzas de repulsión resultantes debido a la carga negativa de los 

electrones y positiva del núcleo de un átomo, son pequeñas en comparación con las fuerzas que 

lo mantienen unidos. Como resultado, se produce una distribución de cargas distorsionada, que 

puede considerarse como un dipolo eléctrico. Cuando se aplica un campo eléctrico alterno, como 

el de una onda electromagnética de frecuencia ν, la polarización del material varia con esa misma 

frecuencia. Eso genera un dipolo eléctrico oscilante que irradia ondas electromagnéticas 

secundarias de frecuencia ν, las cuales se propagan en todas las direcciones, excepto a lo largo 

del eje del equipo. Por lo tanto, las ondas secundarias presentan frentes de onda esféricos, a 

diferencia de los frentes de ondas planos de las ondas incidentes (figura 2.3) [43]. 

 

 

 

 

 
Figura 2.3. Dispersión de la radiación electromagnética por un grupo de átomos. Ondas planas 

incidentes reemitidas como ondas esféricas [43]. 

 

Cuando un haz monocromático de rayos X incide sobre un cristal, se dispersa en todas 

direcciones dentro del cristal. Sin embargo, la disposición regular de los átomos en un cristal 

permite que las ondas dispersadas interfieran constructivamente en ciertas direcciones y 

destructivamente en otras. Los átomos de un cristal se pueden pensar como una familia definida 
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de planos paralelos, donde cada familia tienen una separación característica entre sus planos 

componentes, denominados planos de Bragg [43]. 

Para que la radiación dispersada por los átomos de un cristal interfiera constructivamente, debe 

cumplir ciertas condiciones, las cuales se pueden obtener del siguiente diagrama (figura 2.4): 

 

 

 

 

 

 
Figura 2.4. Interferencia constructiva en la dispersión de dos rayos X, I, II, con un ángulo de 

incidencia θ [43]. 

 

 

Un haz de rayos X de longitud de onda λ incide sobre un cristal en un ángulo θ con respecto a 

una familia de planos de Bragg, cuyo espaciamiento es d. El haz pasa por el átomo A en el primer 

plano y el átomo B en el siguiente. Cada átomo dispersa parte del haz en direcciones aleatorias. 

La interferencia constructiva se producirá únicamente en los rayos dispersados que sean paralelos 

y tengan una diferencia de fase fija o tengan una diferencia de trayectoria exactamente igual a , 

2, 3, y así sucesivamente. Por lo tanto, la diferencia del camino debe ser n, donde n es un 

numero entero. La Figura 2.4 muestra los únicos rayos dispersados por los átomos A y B para 

los que estos es cierto, etiquetados como I y II [43]. 

La primera condición para I y II es que su ángulo de dispersión sea igual al ángulo de incidencia 

del haz original, independientemente de la longitud de onda. La segunda condición establece 

que, dado que el rayo II debe recorrer una distancia 2𝑑 𝑠𝑒𝑛 𝜃 más lejos que el rayo I, se tienen 

que cumplir la expresión para la interferencia máxima en la difracción de rayos X: 

 

2𝑑 𝑠𝑒𝑛 𝜃 = 𝑛𝜆;            𝑛 = 1, 2, 3, …                                                  (2.6) 
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donde n entero que representa el orden del haz disperso. Esta relación entre la longitud de onda 

λ de la radiación electromagnética, el ángulo de difracción θ, y la distancia interplanar d en un 

material cristalino se conoce como la ley de Bragg para la difracción de rayos X [43]. 

Podemos identificar un compuesto gracias a la relación entre la distancia interplanar d y los picos 

de difracción, ya que cada compuesto tiene un conjunto único de espaciados d que produce la 

difracción. Esto ha convertido a la difracción de rayos X en una técnica estándar para estudiar 

la estructura cristalina y espaciado atómico de compuestos nanoestructurados [44]. 

El diseño esquemático de un espectrómetro de rayos X basado en el análisis de Bragg se muestra 

en la Figura 2.5. En este dispositivo, un haz de rayos X incide sobre un material cristalino en 

un ángulo θ y solo los rayos dispersados a este mismo ángulo son registrados por un detector 

estratégicamente colocado. De esta manera, los rayos X que llegan al detector obedecen la 

primera condición de Bragg. A medida que se varia θ, el detector registra los picos de intensidad 

correspondientes en los órdenes predichos por la Ec. 2.6. Así, si conocemos la longitud de onda 

de los rayos X y el ángulo incidente θ, podemos calcular la distancia interplanar d [43]. 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 2.5. Esquema de un difractómetro de rayos X [43]. 

 

Los espectros XRD de las muestras preparadas se obtuvieron mediante un difractómetro 

Panalytical Empyrean con un detector X-Celerator. Las muestras, en forma de polvo, se 

analizaron bajo los siguientes parámetros: 

Fuente de rayos X: 

Ánodo del tubo de rayos X: cobalto (Co) 
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Tensión: 40 kV 

Corriente: 35 mA 

Longitud de onda utilizada: 𝐾𝛼: 1.78901 Å 

Angulo de salida del haz: 6.0°. 

Datos de escaneo: 

Ángulo de difracción (2𝜃) en el rango de 10°-100°. 

Paso angular de 2𝜃: 0.017° 

Velocidad de escaneo: 2.7 pasos/segundo. 

 
2.2.2. Microscopia electrónica de barrido y espectroscopia de Dispersión 

de Energía. 
 

La microscopia electrónica de barrido (SEM) es una técnica versátil que se utiliza para obtener 

imágenes de alta resolución e información detallada de la superficie de la muestra. Utiliza un haz 

de electrones enfocado para escanear la superficie de una muestra y generar imágenes con una 

resolución mucho mayor en comparación con la microscopia óptica. La resolución de los 

instrumentos SEM puede ser hasta de 1 nanómetro. El funcionamiento de un microscopio SEM 

se basa en el barrido de la superficie de un espécimen mediante un haz de electrones, cuyo 

diámetro puede ser reducido a entre 4 nm y 200 nm utilizando lentes electromagnéticas. Estas 

lentes son creadas mediante el paso de corrientes a través de solenoides (bobinas). Cuando el 

haz de electrones interacciona con la muestra, se generan varios tipos de señales, recolectadas 

por un detector. Las imágenes resultantes se visualizan en tiempo real en un monitor externo, 

utilizando un software que correlaciona la posición del haz con la intensidad de los electrones 

detectados [45,46]. 

Los principales componentes que forman un microscopio electrónico de barrido son: la columna 

electrón-óptica y el sistema de detección (Figura 2.6). A su vez la columna electrón-óptica está 

compuesta por: 1) el cañón de electrones, 2) un sistema de lentes magnéticas condensadoras y 

3) la cámara de la muestra, que comprende la plataforma donde se coloca el porta-muestra [46]. 

Cuando el haz primario (originado de la punta del filamento) incide sobre una muestra, ocurre 

una interacción entre los electrones primario y los átomos de la muestra, en un volumen en 

forma de pera (Figura 2.7). Cuando el haz dispersa su energía cinética, produce varias señales, 

entre las cuales están: 1) electrones secundarios, 2) rayos X característicos, 3) electrones Auger, 
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4) fluorescencia de rayos X, 5) electrones retrodispersados (BSE, por sus siglas en ingles Back 

scattered electrons) y 6) radiación continua o Bremsstrahlumg. Las informaciónes proporcionadas 

por estas señales son diferentes y de diferentes niveles de profundidad en la muestra (Tabla 2.1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 2.6. Esquema de un microscopio electrónico de barrido [45]. 

 

El volumen de interacción depende de los factores como corriente del haz de electrones 

incidentes, voltaje de aceleración y densidad atómica de la muestra. Mientras mayor sea la 

corriente del filamento y voltaje de aceleración, el haz penetrara una mayor profundidad, 

mientras que entre más elementos químicos con numero atómico grande estén presentes en la 

muestra, el haz penetrara menos profundidad [46]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2.7. Esquema de la interacción de los electrones primarios con la muestra [45].  
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Tabla 2.1. Tipo de información que proporcionan las señales emitidas por interacción del haz primario 

de electrones en el espécimen. 

Señal Resolución Espacial Información Referencia 

Electrones secundarios 10 nm Topografía  [47] 

Electrones 

retrodispersados 

100 nm Topografía, 

composición química, 

estado cristalino 

 

[47] 

Electrones Auger Varios 10 nm Topografía, 

composición química  

[48] 

Radiación característica 

de rayos X 

1000 nm Composición química  [47] 

Catodoluminiscencia 100 nm Luminiscencia visible o 

infrarroja 

[47] 

 

En comparación con las demás señales, la señal de electrones secundarios (SE) tiene la mayor 

densidad y por lo tanto la mayor resolución. Los electrones secundarios se generan cuando un 

electrón del haz primario interactúa con un electrón en los átomos en la muestra y lo saca de su 

órbita con cierta energía cinética. Los SEs son electrones de baja energía (menor a 50 eV), solo 

emiten de la superficie de la muestra, trayendo informaciones del superficie o topografía de la 

muestra [46]. 

Por otro lado, la señal característica de rayos X se generan de un volumen y profundidad mucho 

mayor, por lo que tienen una resolución espacial pobre. Esta señal se produce después de que 

un electrón es expulsado de su órbita, entonces el átomo se vuelve inestable y, para regresar a su 

estado basal, otro electrono del orbital siguiente o de cualquier otro llena la vacancia (Figura 

2.8). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2.8. Representación de la emisión de rayos X característicos [46]. 
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La energía de estos orbitales es diferente, y al llenarse el hueco, la diferencia de la energía entre 

los orbitales se libera como radiación característica de rayos X. La diferencia de energía que se 

libera será mayor cuando la transición se da entre los orbitales K-L (rayos X, Kα) o K-M (rayos 

X, Kϐ), que cuando se da entre los orbitales L-M (rayos X, Lα) ó M-N (rayos X, Mα). 

La técnica de espectroscopia de dispersión de energía de rayos X (EDS) se aplica en: 1) el estudio 

de la composición química de pequeñas partículas, 2) en el análisis de la distribución de la 

concentración de elementos químicos en una muestra heterogénea, 3) en la determinación de 

composición química de partículas delgadas depositadas sobre un sustrato. 

Es una técnica caracterizada por analizar todos los elementos de la tabla periódica con número 

atómico ℤ ≥ 4 (Berilio). Detecta una concentración mínima hasta un 0.1% en peso, con una 

exactitud en el análisis cuantitativo del 2-5% y 5-10% para elementos ligeros como B, C, N, O y 

F [46].  

 

Las imágenes SEM de las muestras de este estudio y correspondientes espectros de EDS fueron 

adquiridos usando un microscopio electrónico de barrido JEOL JSM-7800F, acoplado a un 

espectrofotómetro de energía dispersa modelo X-Max de la marca Oxford Instruments. Para los 

análisis SEM y EDS, las muestras en forma de polvo fueron dispersadas en etanol, y colocadas 

sobre obleas de silicio. El microscopio ha sido operado en la presión 9.6𝑋10−5 𝑃𝑎, bajo 5 kV 

de voltaje de aceleración, y 85.5 µA de corriente de emisión. 

 

2.2.3. Espectroscopia de reflectancia difusa UV-Vis 
 

Cuando radiación electromagnética incide sobre un cuerpo, una parte de esta es transmitida, una 

reflejada y otra absorbida; esto dependiendo de la longitud de onda de la radiación incidente; así 

como de su polarización y distribución geométrica [49]. Si la reflexión se produce en una sola 

dirección (donde el ángulo incidente es igual al ángulo de reflexión), se denomina reflexión 

especular y está asociada a superficies lisas, como un espejo. Sin embargo, cuando la radiación 

incide sobre una superficie rugosa como el caso de una muestra en forma de polvo, se refleja en 

todas direcciones y este componente se denomina reflectancia difusa (Figura 2.9) [50]. 
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Figura 2.9. Ilustración de reflectancia difusa [49]. 

 

La reflexión difusa ocurre cuando la luz incide sobre partículas cuyas dimensiones son pequeñas 

en comparación con el área transversal del haz, pero grandes en relación con su longitud de onda 

(λ), pues se producen fenómenos de difracción debido a que los rayos que inciden en las 

partículas se transmiten y provocan interferencias entre las ondas generadas. En el caso de los 

polvos con partículas de ese tamaño y orientación aleatoria, la luz incidente regresa en todos los 

ángulos. Por lo tanto, la reflexión difusa es un fenómeno resultante de los eventos de reflexión, 

refracción y difracción [51]. 

Mientras que la reflexión especular puede tratarse teóricamente con las ecuaciones de Fresnel, 

en la reflexión difusa ocurren muchos procesos complejos. Al incidir un haz de luz sobre un 

material con superficie opaca, el resultado será una combinación de reflexión, refracción y 

difracción de la luz incidente (dispersión en la práctica); e incluso absorción para algunas 

longitudes de onda. Estos fenómenos son generalmente tratados con las llamadas teorías de dos 

constantes, en las que dos constantes caracterizan las propiedades de dispersión y absorbancia 

de la muestra por espesor de capa unitaria (monocapa) [52].  

La teoría más general fue desarrollada por Kubelka y Munk [53], quienes propusieron un modelo 

para describir el comportamiento de la luz que viaja dentro de una muestra opaca (Figura 2.10), 

basado en las siguientes ecuaciones:  

 

−di = −(S + K)idx + Sjdx                                                         (2.7) 

dj = −(s + k)jdx + Sidx                                                          (2.8) 
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Figura 2.10. Modelo de Kubelka-Munk de la absorción y dispersión de la luz. 

 

 

 

 

donde dx es el segmento diferencial a lo largo de la trayectoria de la luz; i y j son las intensidades 

de la luz que viajan dentro de la muestra hacia sus superficies iluminadas y no iluminadas, 

respectivamente; S y K son los coeficientes de dispersión y absorción, respectivamente. Para el 

caso limite donde la muestra es infinitamente gruesa, esta no transmite radiación y el soporte no 

afecta su valor de reflexión (R). Bajo estas condiciones la ecuación de Kubelka-Munk para 

cualquier longitud de onda se convierte en: 

 

K

S
=

(1 − R∞)2

2R∞
= F(R∞)                                                      (2.9) 

 

donde F(R∞) es la función de remisión o de Kubelka-Munk y R∞ = Rmuestra/Restándar . 

Existe una relación entre la fracción de luz reflejada por la muestra y el cociente entre los 

coeficientes de dispersión y absorción propuestos por la teoría de K-M [54]. En la estructura de 

banda, el coeficiente de absorción y la energía de banda prohibida Eg de un semiconductor están 

relacionadas a través de la siguiente ecuación [55]:  

 

(αhν)
1
n = A(hν − Eg)                                                           (2.10) 

 

donde α es el coeficiente de absorción lineal del material, hν es la energía del fotón, A es una 

constante de proporcionalidad y 𝑛  indica el tipo de transición electrónica que presenta el 
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semiconductor, n toma un valor de ½ para una transición directa y 2 para una transición 

indirecta. Para materiales que dispersan la luz de manera perfectamente difusa, K=2α. Para este 

caso y tomando como una constante al coeficiente de dispersión S de la teoría K-M con respecto 

a la longitud de onda, y utilizando la función de remisión (2.9) obtenemos la siguiente expresión: 

 

[F(R∞)hν]
1
n = A(hν − Eg)                                                       (2.11) 

 

Por lo que obteniendo la función de remisión a partir de la Ec. (2.9) y graficando [F(R∞)hν]
1

n 

contra la energía del fotón (hν), para una muestra en polvo podemos obtener la banda prohibida 

Eg. 

 

Se obtuvieron los espectros de reflectancia difusa de los compuestos preparados, usando un 

espectrofotómetro Carry-5000 Varían, el cual cuenta con una esfera integradora para colección 

de haces dispersados. Se utilizó teflón como material de referencia. Se coloco el material en 

forma de polvo compactado en condiciones ambientales y los espectros fueron adquiridos en el 

rango de 250 a 750 nm. Se obtuvo el porcentaje de reflectancia y se calculó el ancho de banda 

prohibida 𝐸𝑔  usando el formalismo de Kubelka-Munk. 

 

2.3.4. Espectroscopia de absorción UV-Vis. 
 

La espectroscopia de absorción UV-Vis es una técnica analítica que mide la capacidad de una 

sustancia para absorber luz en las regiones ultravioleta y visible del espectro. Esta técnica se basa 

en la ley de Lambert-Beer (Ec. 2.12), la cual establece que la absorbancia de una muestra es 

directamente proporcional a la concentración de las especies absorbentes y a la longitud del 

camino óptico [56]. Cuando la muestra es irradiada con ciertas longitudes de onda, estas pueden 

ser absorbidas por las moléculas, provocando transiciones electrónicas desde estados de energía 

más bajos a más altos.  Gráficamente, la absorbancia en función de la longitud de onda revela 

bandas específicas que corresponden a dichas transiciones [57]. El espectro de absorción 

resultante proporciona información tanto de la concentración de la especie absorbente en la 

solución, como sobre la naturaleza química de la sustancia. 

A = ε ∙ c ∙ l                                                                    (2.12) 
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donde A es la absorbancia de la muestra (sin unidades debido a su naturaleza logarítmica); 𝜀 es 

la absortividad molar (L/mol .cm), c es la concentración de la especie absorbente presente en la 

sustancia (mol/L) y 𝑙 es la longitud del recorrido óptico a través de la celda, generalmente de 

cuarzo, donde se coloca la muestra (cm) [56].  

 

La evaluación catalítica de las nanopartículas de 𝐶𝑢/𝐶𝑢2𝑂  se llevó a cabo preparando una 

solución 20 ppm de 4-NP en un volumen de 40 mL dentro de un vial recubierto de papel 

aluminio para mantener la solución en oscuridad. Se registró el espectro de absorbancia UV-Vis 

con numero de paso de 0.2nm, con datos registrados en el rango de longitud de onda de 250-

500 nm. Luego se agregaron 18.5 mg de NaBH4 para obtener una relación molar de 4-NP a 

NaBH4 de 1:85, y se volvió a registrar su espectro de absorbancia UV-Vis 5 min después de la 

adición. Posteriormente, se añadieron distintas cantidades de cada una de las muestras 

sintetizadas (LDP0, LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4) mientras la solución se agitaba 

magnéticamente. A intervalos de tiempo determinados, se separaron aproximadamente 3 mL de 

alícuotas de la solución de reacción. Usando un filtro con tamaño de poro de 200nm, se separó 

el catalizador para colocar la alícuota en una cubeta de cuarzo y medir su espectro de absorbancia 

UV-Vis. 
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Capítulo 3 

 

Resultados y Discusión 
                                                                                                                   

3.1. Caracterización estructural de los nanocompuestos de 

Cu/Cu2O por espectroscopia de difracción de rayos X. 
 

La Figura 3.1 presenta los patrones de difracción de cada una de las muestras sintetizadas con 

correspondientes asignaciones. Se puede ver que todas las muestras sintetizadas revelaron picos 

de difracciones intensos y definidos, indicando sus características cristalinas. La presencia de 

picos característicos de Cu2O verifica la reducción de los iones Cu2+ en todas las muestras.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.1. Patrones de difracción de las nanopartículas sintetizadas y de las cartas 

cristalográficas de Cu4SO4(OH)6, CuO, Cu2O y Cu. 
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En la muestra LDP0, donde no se utilizó extracto de cascaras de plátano como agente reductor, 

se pueden observar que aparecen picos de difracción posicionados en los valores de 2θ= 34.6°, 

42.7°, 49.7°, 61.9°, 72.9°, 88.25° y 93.3°, los cuales son asociados a los planos cristalinos 

(110), (111), (200), (211), (220), (311)  y (222)  de óxido de cobre(I) (Cu2O) 

respectivamente, lo que confirma que el etilenglicol funciono como un agente reductor suave. 

Sin embargo se encontraron picos adicionales de difracción posicionados en los valores de 

2 θ =38.05°, 41.69°, 45.43° y 57.55°, los cuales son asociados a los planos cristalinos 

(110), (1̅11), (111) y (2̅02) de óxido de cobre(II) (CuO), así como picos de difracción en los 

valores de 2θ= 16.21°,19.33°, 26.67°, 32.59°, 35.83°, 39°, 40.35°, 54.21°, 63°, 68.42°, 71.26°, 

81.44° y 85.9°, asociados a los planos cristalinos 

(200), (210), (220), (400), (230), (420), (330), (232), (712̅), (352̅), (550), (270)  y 

(642) de brochantita (Cu4SO4(OH)6), la cual es una fase intermedia e indican que no hubo una 

reducción completa de los iones Cu2+. 

Por otro lado, en las muestras LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4 no se encontraron picos 

característicos de CuO o Cu4SO4(OH)6. Sin embargo, se pueden observar que aparecen los 

mismos picos de difracción característicos de óxido de cobre(I) (Cu2O). Adicionalmente se 

encontraron picos de difracción posicionados en los valores de 2θ= 50.8°, 59.4° y 88.9°, los 

cuales son asociados a los planos cristalinos (111), (200)  y (220)  de Cu metálico, 

respectivamente. Estos picos fueron encontrados con distintas intensidades, lo que señala una 

diferencia en la reducción de los iones Cu2+ en cada muestra. Podemos asociar estas variaciones 

a la cantidad de extracto de cascaras de plátano utilizado en cada síntesis. Siendo los picos 

característicos de cobre metálico (Cu) más intensos mientras mayor es la concentración de 

extracto de cascaras de plátano. 

Un método rápido y fácil de aplicar para cuantificar la composición de fases cristalinas en una 

muestra policristalina como nuestras nanopartículas de Cu/Cu2O, es el método de la razón de 

intensidad de referencia (RIR), el cual se utiliza aplicando las siguientes formulas [58-59]: 

 

WCu2O =

ICu2O

RIRCu2O

ICu2O

RIRCu2O
+

ICu

RIRCu

, WCu =

ICu

RIRCu

ICu2O

RIRCu2O
+

ICu

RIRCu

                                  (3.1. ) 
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donde 𝑊𝐶𝑢2𝑂  y 𝑊𝐶𝑢  son las fracciones de masa de las fases cristalinas de Cu2O y Cu 

respectivamente. 𝐼𝐶𝑢2𝑂 e 𝐼𝐶𝑢 representan, respectivamente, la intensidad máxima de Cu2O(111) 

y Cu(111); los picos principales de sus respectivas fases. 𝑅𝐼𝑅𝐶𝑢2𝑂  y 𝑅𝐼𝑅𝐶𝑢  son los valores 

tabulados del RIR de las fases cristalinas de Cu2O y Cu, respectivamente. 

Tabla. 3.1 Porcentaje de las cuatro fases presentes en las cinco muestras usando el método RIR. 

Porcentaje de 

fase  

LDP0 LDP1 LDP2 LDP3 LDP4 

%Cu2O 62.94 96.98 91.7 60.11 44.12 

%Cu - 3.02 8.30 39.89 55.88 

%Cu4SO4(OH)6 17.78 - - - - 

%CuO 19.28 - - - - 

 

En la Tabla 3.1 observamos que, a medida que se incrementa la concentración del extracto de 

cáscara de plátano, el porcentaje de la fase de Cu2O disminuye, mientras que la fase Cu aumenta, 

lo que indica una mayor reducción de los iones de Cu2+ a causa del extracto.   

Adicionalmente, un espectro XRD nos puede proporcionar información sobre los parámetros 

de celda unitaria. Utilizando la ley de Bragg (ecuación 3.2), se determinó que el parámetro de 

celda es de 4.258 Å para la fase Cu2O y 3.608 Å para la fase Cu, valores muy cercanos a los 

reportados en las cartas cristalográficas: 4.261 Å (JCPDS # 01-073-6237) y 3.617 Å (JCPDS # 

01-071-4610) para las fases de Cu2O y Cu, respectivamente. 

1

𝑑2
=

ℎ2 + 𝑘2 + 𝑙2

𝑎2
                                                                    (3.2) 

donde 𝑎 es el parámetro de la celda en un sistema cristalográfico cúbico; ℎ, 𝑘 𝑦 𝑙 son los índices 

de Miller; 𝑑 es la distancia interplanar. El tamaño promedio de cristalito de cada muestra fue 

estimado utilizando la relación de Debye-Scherrer (D-S) (Ec.3.3) y los tres picos más intensos 

de cada fase. Sin embargo, una contribución significativa al ensanchamiento de los picos 

proviene de la microtensión reticular no homogénea en los cristales. La fórmula de Williamson-

Hall (W-H) toma en cuenta el ensanchamiento debido a la microdeformación, y permite 

determina el tamaño del cristalito mediante la Ecuación 3.4, representando gráficamente 4𝑠𝑒𝑛𝜃 

frente a 𝐵 cos 𝜃 y realizando una regresión lineal. 

         D =
0.9λ

Bcosθ
                                                                               (3.3) 

𝐵 cos 𝜃 = 4𝜀𝑠𝑒𝑛𝜃 +
0.9𝜆

𝐷
                                                              (3.4) 
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donde λ es la longitud de onda de la fuente de rayos X, D es el tamaño del cristalito, ε es la micro 

tensión y B es el ancho medio del pico. Los tamaños de cristalito de las fases presentes en las 

cinco muestras se presentan en la tabla 3.2. 

 

Tabla 3.2. Tamaño de cristalito para las fases encontradas de las cinco muestras sintetizadas. 
Tamaño de 

cristalito 

(nm) 

Fase: LDP0 LDP1 LDP2 LDP3 LDP4 

Ecuación  

D-S 

Cu2O 28.07 13.93 14.15 10.39 8.58 

Cu - 13.82 26.78 31.98 33.14 

CuO 14.3 - - - - 

Ecuación  

W-H 

Cu2O 70.77 32.2 31.28 25.8 24.6 

Cu - - - 61.2 59 

CuO 23.5 - - - - 

 

En las muestras LDP1 y LDP2, los picos característicos de la fase Cu no están bien definidos, 

por lo que no fue posible realizar el grafico de W-H para obtener el tamaño de cristalito. En la 

Tabla 3.2 observamos que, a medida que aumenta la concentración del extracto de cáscara de 

plátano, el tamaño promedio de los cristalitos de Cu aumenta, mientras que el de la fase Cu2O 

disminuye. Esto debido a una mayor disponibilidad de electrones que favorecen la reducción de 

los iones Cu2+ y Cu1+ a cobre metálico (Cu0). Lo que promueve una nucleación más eficiente y 

un crecimiento cristalino más ordenado para la fase de Cu [60]. 
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3.2. Caracterización morfológica de los nanocompuestos de 

Cu/Cu2O por microscopía electrónica de barrido 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.2. Imágenes SEM de las nanopartículas de Cu/Cu2O: (a) LDP0, (b) LDP1, (c) LDP2, 

(d) LDP3 y (e) LDP4.  

(a) 
(b) 
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Figura 3.3. Histogramas de distribución de tamaño de partículas de las muestras de Cu/Cu2O; 

(a) LDP0, (b) LDP1, (c) LDP2, (d) LDP3 y (e) LDP4. Donde se contaron 157, 404, 322, 403 y 

398 aglomerados de partículas para las muestras (a), (b), (c), (d) y (e) respectivamente.  
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En la Figura 3.2 se presentan las imágenes SEM de las muestras de Cu/Cu2O con diferentes 

composiciones. Se observa una tendencia clara en la formación de partículas cuasi esféricas en 

todas las muestras. Sin embargo, la muestra LDP0 (Figura 3.2a) exhibe otras morfologías, como 

varillas.  

El análisis de distribución de tamaños determinó que el diámetro promedio de partícula en la 

muestra LDP1 (Figura 3.3b) es de 38.4 ± 11 nm. En las muestras LDP2, LDP3 y LDP4, se 

observa un aumento progresivo en el tamaño de partícula, lo que parece ser resultado de la 

aglomeración de nanopartículas más pequeñas, las cuales se pueden observar en la muestra 

LDP1. Los altos valores de σ son resultado del proceso de aglomeración. 

Tabla 3.3. Diámetro promedio y desviación estándar del tamaño de las partículas sintetizadas 

Muestra Diámetro promedio p (nm) Desviación estándar σ (nm) 

LDP0 255 ± 91.5 

LDP1 38.4 ± 11 

LDP2 53 ± 16.9 

LDP3 247.9 ± 48.6 

LDP4 347.3 ± 60.9 

 

En la Tabla 3.3 se enlistan los datos obtenidos de los histogramas de distribución de diámetros 

que se muestran en la Figura 3.3, donde p es el diámetro promedio de partícula y σ es la 

desviación estándar. Los resultados obtenidos indican un aumento en el diámetro de las 

partículas, el cual está relacionado con el aumento en la concentración de la fase cristalina de Cu.  

 

3.3. Caracterización elemental de los nanocompuestos de 

Cu/Cu2O por dispersión de energía de rayos X 
 

En el análisis composicional, se han excluido los elementos presentes en el sustrato que no forma 

parte de las muestras, como el silicio del sustrato donde depositaron las muestras y potasio de la 

solución utilizada para limpiar el óxido nativo de las obleas de silicio. Durante la medición, 

exploramos diferentes áreas sobre la oblea de silicio y seleccionamos la región con mayor 

aglomeración de nanopartículas. 

Los valores promedio de la composición química en porcentaje atómico, para las muestras 

LDP0, LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4 se presentan en la Tabla 3.4. En estos datos se aprecia un 

incremento en el porcentaje atómico de cobre y una disminución en el porcentaje atómico de 
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oxígeno, lo que confirma la mayor presencia de la fase cristalina de Cu y reducción de Cu2O, tal 

como se observó en los espectros XRD de las muestras sintetizadas. 

 

Tabla 3.4. Porcentaje atómico de los elementos presentes en las muestras sintetizadas de 

Cu/Cu2O. 

Muestra % atómico de 
cobre 

% atómico de 
oxígeno 

% atómico de 
carbono 

LDP0 30.05 48.51 20.44 
LDP1 42.42 35.59 21.99 
LDP2 42.88 33.32 23.79 
LDP3 42.96 33.3 23.74 
LDP4 43.38 29.98 26.64 

   

El espectro de líneas de emisión de la muestra LDP0 (Figura 3.4) reveló la presencia de oxígeno 

y cobre, elementos característicos de las fases cristalinas Cu2O y CuO. Además, se identificaron 

líneas de emisión de azufre, lo que sugiere la posible presencia de residuos del precursor de iones 

Cu2+ (CuSO4 ∙ 5H2O), que podría no haber reaccionado completamente, así como la posible 

formación de una fase intermedia de brochantita (Cu4SO4(OH)6). También se encontraron líneas 

de emisión de carbono, que pueden estar asociado al etilenglicol utilizado, en síntesis.  

Los espectros de líneas de emisión de las muestras LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4 presentados en 

las Figuras 3.5, 3.6, 3.7 y 3.8 respectivamente, mostraron líneas de emisión correspondientes a 

oxígeno y cobre, correspondientes a las fases cristalinas de Cu2O y Cu. Además, se detectaron 

líneas de emisión de carbono, cuyo porcentaje atómico, como se observa en la Tabla 3.4, está 

relacionado con la concentración del extracto de cáscaras de plátano utilizado en la síntesis. El 

extracto quedo en la superficie de las nanopartículas, así como el etilenglicol utilizado, ambos 

son compuestos orgánicos basados en carbono. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.4. Espectro EDS típico de la muestra LDP0.  
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Figura 3.5. Espectro EDS típico de la muestra LDP1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.6. Espectro EDS típico de la muestra LDP2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.7. Espectro EDS típico de la muestra LDP3. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.8. Espectro EDS típico de la muestra LDP4.  
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3.4. Caracterización óptica de los nanocompuestos de Cu/Cu2O 

por espectroscopia de reflectancia difusa UV-Vis 
 

En la Figura 3.9 se presentan los espectros de reflectancia difusa de las muestras sintetizadas. En 

el intervalo aproximado de 475 a 625 nm, se observa un aumento pronunciado en la reflectancia 

de todas las muestras. Este aumento se debe a la transición electrónica de las bandas de valencia 

a las bandas de conducción. El rango de mayor absorción (menor reflectancia) para todas las 

muestras se encuentra en el rango de 250 a 500 nm (que abarca la región UV y parte del visible). 

En esta región, la reflectancia aumenta a medida que disminuye la presencia de la fase cristalina 

de Cu2O en las muestras. Esto se debe a que el Cu2O es inestable y se oxida fácilmente a CuO 

cuando está expuesto al ambiente; este último compuesto presenta un mayor espectro de 

absorción en la región UV.   

En el rango aproximado de 475 a 625 nm, la muestra LDP0 exhibe el porcentaje de reflectancia 

más bajo; seguida de LDP1, LDP2, LDP4 y, finalmente LDP3. En este rango de longitud de 

onda, la reflectancia disminuye lentamente para todas las muestras bajo las condiciones 

mencionadas anteriormente. Es predecible que la reflectancia aumente con el incremento de la 

fase cristalina de Cu, ya que hay menos moléculas de Cu2O disponible para oxidarse a CuO. Sin 

embargo, el menor porcentaje de reflectancia en la región Vis-NIR de la muestra LDP4 en 

comparación con LDP3, aunque pequeño, fue inesperado. Esto podría deberse a una mayor 

exposición de la muestra al ambiente durante el proceso de lavado, así como durante su análisis. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.9. Espectro de reflectancia difusa en el espectro UV-Vis de las nanopartículas 

sintetizadas de Cu/Cu2O.  
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Para estudiar las propiedades optoelectrónicas de las cinco muestras sintetizadas, se empleó la 

teoría de Kubelka-Munk a sus espectros de reflectancia difusa, obteniendo así el ancho de banda 

prohibida Eg (Figura 3.10 y 3.11). El valor de Eg se calculó realizando un ajuste lineal a la 

pendiente más pronunciada de la llamada gráfica de Tauc (gráfico de [𝐹(𝑅)ℎ𝑣]
1

𝑛 contra ℎ𝑣. Se 

realizó un gráfico para n=1/2 [54], ya que Cu2O es un semiconductor de banda directa [31]; 

además, se generó un segundo gráfico para cada muestra con n=2, debido a que el espectro de 

reflectancia difusa, así como el color de las muestras indican la posible presencia de CuO.  

Podemos observar que, para todas las muestras, el ancho de banda prohibida directa Eg 

correspondiente al semiconductor Cu2O y no presentan diferencias notables entre sí (Tabla 3.5). 

Sin embargo, es mayor que el valor reportado en la literatura (2.17 eV). Esto puede deberse a 

varias razones: una razón podría ser la interfaz metal-semiconductor, que puede inducir 

tensiones estructurales en el Cu2O. Además, la proximidad del cobre metálico puede afectar la 

distribución electrónica en el Cu2O, transfiriendo electrones desde el Cu hacia el Cu2O y 

cambiando la densidad electrónica local. Otro factor importante para considerarse es la 

resonancia plasmónica superficial del cobre, que podría influir en la absorción de luz en la región 

del espectro visible [16].  

Por otro lado, se observan un incremento secuencial en el ancho de banda prohibida indirecta 

de CuO entre las muestras de LDP1, LDP2, LDP3 y LDP4 (Tabla 3.5). Esto sugiere que en las 

muestras donde existe una mayor presencia de Cu cristalino, hay una menor presencia de CuO 

amorfo, el cual es un resultado de la oxidación del Cu2O. El aumento en el ancho de banda 

prohibida del CuO podría atribuirse a la disminución en su concentración en muestras donde se 

usó mayor cantidad de agente reductor, lo que produjo una menor absorción en el espectro 

visible. 
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Figura 3.10. Gráfica de Tauc de los anchos de banda prohibida DIRECTA de las muestras (a) 

LDP0, (b) LDP1, (c) LDP2, (d) LDP3 y (e) LDP4.  
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Figura 3.11. Gráfica de Tauc de los anchos de banda prohibida INDIRECTA de las muestras 

(a) LDP0, (b) LDP1, (c) LDP2, (d) LDP3 y (e) LDP4.  
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Tabla 3.5. Ancho de banda prohibida directa e indirecta de las cinco muestras.  

Banda 
prohibida 

LDP0 (eV) LDP1 (eV) LDP2 (eV) LDP3 (eV) LDP4 (eV) 

Directa de 
Cu2O. 

2.43 2.48 2.54 2.52 2.48 

Indirecta de 
CuO. 

1.54 1.49 1.63 1.76 1.82 

 

3.5. Evaluación catalítica de los nanocompuestos de Cu/Cu2O 

La actividad catalítica se evaluó en la reducción de 4-nitrofenol (4-NP) a 4-aminofenol (4-AP) 

utilizando borohidruro de sodio (NaBH4) como agente reductor. El 4-NP (C6H4(NO2)OH) tiene 

un grupo hidroxilo que puede ceder su protón, especialmente en soluciones básicas ( producto 

de la adición de NaBH4), generando así el ión fenolato ((C6H4(NO2)O
-). Este ion fenolato 

provoca un cambio en el color de la solución a un amarillo intenso y desplaza el pico de la banda 

de absorción de 317nm a 400 nm (Figura 3.12). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.12. Corrimiento del pico de la banda de absorción del 4-nitrofenol por su conversión 

a 4-nitrofenolato. 

 

Presentamos un esquema de reducción de 4-NP a 4-AP, donde se destaca la importancia de la 

producción de H2 en la superficie del material (Figura 3.13). La interacción entre los iones de 4-

nitrofenolato y 𝐵𝐻4
− es difícil debido a su carga negativa, lo que dificulta la transferencia de carga 

y el proceso de reducción. Sin embargo, en presencia de un catalizador que está compuesto de 
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óxido de cobre (I) Cu2O, el cual sintetizado en solución alcalina es un semiconductor tipo p [61], 

es decir que sus portadores mayoritarios de carga son huecos, ambos iones son adsorbidos por 

el catalizador. Una vez en la superficie del catalizador, los iones de borohidruro (𝐵𝐻4
−)  se 

descomponen para producir H2 y iones borato (𝐵𝑂2
−) , los cuales reaccionan con el sodio 

formando borato de sodio. Los grupos nitro de las moléculas de 4-NP fisisorbidas, son reducidos 

por H2, generando así el grupo amino (NH2). Los átomos de oxígeno en el grupo NO2 de 4-NP 

pueden eliminarse como agua o incluso formar enlaces con los iones de cobre [16, 62].  

 

Figura 3.13. Mecanismo de reacción para la reducción catalítica de 4-NP a 4-AP 

[17]. 

En la Figura 3.14 se presenta la absorbancia relativa de 4-NP en la degradación utilizando 5 

muestras, con una carga de 4 mg durante 22 minutos. Se graficó A/A0 en función de tiempo de 

reacción (Figura 3.14a). Para calcular el porcentaje de actividad de los catalizadores sintetizados, 

se utilizó la siguiente ecuación:   

ƞ =
A0−At

A0
∗ 100%                                                    (3.5) 

donde, ƞ es el porcentaje de degradación, A0 es la absorbancia de la concentración de 4-NP a los 

5 minutos de agregar el NaBH4 y antes de añadir el catalizador a la solución. At es la absorbancia 

de la concentración de 4-NP en un tiempo t después de añadir el catalizador. La actividad de los 

catalizadores es presentada en la Figura 3.14(b).  
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Dado que mantuvimos una relación molar de 4-NP a NaBH4 de 1:85, se considera que el NaBH4 

está presente en exceso. Por lo tanto, la reacción de reducción de 4-NP se comporta como una 

reacción de pseudo- primer orden. Por lo tanto, se calculó la constante de velocidad de primer 

orden, como se muestra en la Figura 3.14(c), mediante la pendiente de la línea recta obtenida al 

trazar la regresión lineal de -ln(A/A0) frente al tiempo de reacción t, representado por la siguiente 

ecuación: 

At = A0 ∗ e−k∗t →  k ∗ t = −In (
At

A0
)                                                              (3.6) 

donde, k(s-1) es la constante de velocidad, t es el tiempo, Ao es la absorbancia inicial y At es la 

absorbancia en el tiempo t. 

Realizamos el mismo análisis para diferentes cargas: 1 mg, 2 mg, 3 mg y 4 mg, con el fin de 

encontrar la eficiencia máxima de los catalizadores. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.14. (a) Gráfico de A/A0 contra el tiempo de reacción para la reducción de 4-nitrofenol 

utilizando 4 mg de los diferentes catalizadores, (b) Porcentaje de actividad catalítica de los 

diferentes catalizadores en función de tiempo. (c) Gráficos correspondientes de -ln(A/A0) contra 

tiempo, utilizados para el cálculo de la constante de velocidad de reacción de primer orden.  
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En la Figura 3.14 observa que las muestras con mayor concentración de Cu exhiben una mayor 

capacidad de reducción. Esto se debe a que el cobre metálico actúa como un puente de 

electrones, facilitando la transferencia de carga entre las sustancias. Sin embargo, la mayor 

oxidación en las muestras con mayor contenido de Cu2O desempeña un papel importante en la 

reducción de su eficiencia catalítica.  

La Tabla 3.6 presenta la mejor eficiencia en la reducción de 4-NP de las muestras sintetizadas 

en este trabajo, así como la eficiencia de nanopartículas sintetizadas en otros trabajos de 

investigación, enfocándose particularmente en nanocompuestos donde se usó oro; esto 

utilizando el factor de actividad (K), el cual es la constante de velocidad (k) sobre la cantidad de 

catalizador utilizado, en gramos (g). Los valores presentados indican que las nanopartículas de 

cobre y sus óxidos compiten en eficiencia catalítica con nanopartículas de metales nobles, lo que 

sugiere que el uso de metales de transición en la síntesis de nanopartículas para aplicaciones 

catalíticas es una vía potencial que se puede explotar aún más. 

 

Tabla 3.6.  Constantes de velocidad estimadas (k) y factores de actividad (K) para los mejores 

catalizadores preparados y algunos catalizadores reportados en la reacción de reducción de 4-

NP. 

Catalizador 

4-NP 
Concentració

n (mM) 

Volumen de 
reacción 

(mL) 

Cantidad de 
catalizador 

(mg) k(s-1) K(s-1g-1) 

Referencia 

LDP0 0.14375 40 3 0.00691 2.3 Este trabajo 

LDP1 0.14375 40 4 0.0117 2.925 Este trabajo 

LDP2 0.14375 40 1 0.00981 9.81 Este trabajo 

LDP3 0.14375 40 1 0.0108 10.8 Este trabajo 

LDP4 0.14375 40 1 0.0122 12.2 Este trabajo 

Au/PTSC − − − 0.00016 3.34 [63] 

Graphene/P
DA-Au NPs 

− − − 
0.00375 3.0 

[64] 

Hibrid Au-
GO 

− − − 
0.00206 8.37 

[65] 

C/Au/TiO2 − − − 0.0087 10.08 [66] 

Ps-AuNP − − − 0.000275 9.7 [67] 

Au@CMK-3-
0 

− − 
75 7.75 0.103 

[68] 

Au/g-C3N4 − − 1 5.936 5.936 [69] 

Au@PZS@
CNTs 

− − 
0.3 1.78 5.93 

[70] 

AuNPs/Chito
san 

− − 
50 0.561 0.011 

[71] 

Au/MgO − − 15 7.6 0.507 [72] 



 

41 
 

  



 

42 
 

Capítulo 4 

 

Conclusiones 

 

Se lograron sintetizar nanopartículas cristalinas homogéneas y esféricas de Cu/Cu2O mediante 

el método solvotermal, utilizando extracto de cáscaras de plátano como agente bio-reductor. La 

adición del extracto de cáscara de plátano incrementó la cristalinidad de las nanopartículas, 

facilitando la formación de nanopartículas de Cu/Cu2O a bajas temperaturas y evitando la 

formación de fases secundarias (intermedias), como el Cu4SO4(OH)6, al aumentar la reducción 

de los iones Cu2+ durante la síntesis. 

La mayor reducción de los iones Cu2+ favoreció la formación de nanopartículas compuestas 

principalmente por cobre metálico, lo que aumento su estabilidad. Las nanopartículas 

sintetizadas demostraron una mayor velocidad de reducción en comparación con las sintetizadas 

en trabajos previos. Aunque los semiconductores Cu2O y CuO son catalizadores eficientes 

debido a su capacidad de adsorción, las muestras con una mayor cantidad de cobre metálico 

presentaron una mayor eficiencia catalítica, gracias a su mayor conductividad electrónica y 

estabilidad química. 

Finalmente, la incorporación de un agente estabilizador durante la síntesis podría mejorar la 

cristalinidad, definir mejor la morfología y aumentar la eficiencia catalítica como la 

reutilizabilidad de las nanoestructuras. 
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