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HETEROUNIONES G-C3N4/BIOBR PARA APLICACIONES FOTOCATALÍTICAS 

EN REACTORES MICROFLUÍDICOS 

Resumen: 

La formación de heterouniones es considerada la mejor forma de diseñar materiales 

fotocatalíticos debido a esto ha sido objeto de investigación en la comunidad científica en los 

últimos años. Estas heterouniones aprovechan las ventajas de dos o más materiales 

semiconductores, creando una interfaz única que posee las propiedades importantes en el 

área de fotocatálisis. Además del catalizador existen otros factores que mejoran las 

reacciones catalíticas, estos factores están muy relacionados con el reactor utilizado, un 

medio de reacción favorable es capaz de mejorar las reacciones fotocatalíticas. El g-C3N4 es 

un material bidimensional, que ha ganado popularidad en la fotocatálisis debido a sus 

propiedades ópticas usadas en aplicaciones de actualidad. Por otro lado, BiOBr es un 

semiconductor basado en bismuto que se ha destacado por su actividad en la región visible. 

En resumen, las heterouniones de g-C3N4 y BiOBr representan una dirección prometedora en 

la investigación de fotocatálisis. Las heterouniones formadas por estos semiconductores son 

capaces de mejorar su eficiencia fotocatalítica, disminuyendo el factor de recombinación de 

los pares electrón-hueco formados en la superficie del material, además de transportar 

eficientemente los portadores de carga, haciéndolos ideales para un sinfín de aplicaciones 

como; degradación de colorantes, fármacos, herbicidas u otros contaminantes. El uso y 

activación de los fotocatalizadores actuales están limitados en muchos factores, sobre todo 

aquellos relacionados con la distribución correcta del catalizador dentro del reactor, contacto 

con los contaminantes y aprovechamiento de la luz incidida. Debido a esto se han 

desarrollado nuevas técnicas para aplicar estos fotocatalizadores en reactores optofluídicos 

en diferentes escalas. Los microreactores optofluídicos son capaces de atacar estos estos 

problemas, ya que su diseño innovador permite distribuir el catalizador de forma que aumente 

la superficie de contacto con el contaminante, a través del uso de láminas delgadas del 

fotocatalizador, y un flujo constante del contaminante en el interior del microreactor. El 

objetivo principal de esta investigación es desarrollar materiales fotocatalíticos mediante la 

formación de heterouniones entre dos semiconductores, g-C3N4 y BiOBr. Estos materiales 
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presentan propiedades fisicoquímicas que los hacen prometedores para aplicaciones 

fotocatalíticas. Además de comparar objetivamente su desempeño en reacciones 

fotocatalíticas llevadas a cabo tanto en reactores convencionales como microfluídicos. 

Palabras clave: Heterouniones, BiOBr, g-C3N4, degradación fotocatalítica y reactores 

microfluídicos. 

 

Abstract: 

The formation of heterojunctions is considered the most effective strategy for designing 

photocatalytic materials and, consequently, has been the focus of extensive research within 

the scientific community in recent years. These heterojunctions take advantage of the 

synergistic properties of two or more semiconductor materials, creating a unique interface 

with key characteristics relevant to photocatalysis. In addition to the catalyst itself, there are 

other factors that enhance catalytic reactions; these factors are closely related to the reactor 

design, as a favorable reaction medium can significantly improve photocatalytic 

performance. 

g-C₃N₄ is a two-dimensional material that has gained popularity in photocatalysis due to its 

optical properties and suitability for modern applications. On the other hand, BiOBr is a 

bismuth-based semiconductor that stands out for its visible-light activity. In summary, g-

C₃N₄/BiOBr heterojunctions represent a promising direction in photocatalysis research. The 

heterojunctions formed by these semiconductors can enhance photocatalytic efficiency by 

reducing the recombination rate of photogenerated electron–hole pairs on the material surface 

and enabling efficient charge carrier transport, making them ideal for various applications 

such as the degradation of dyes, pharmaceuticals, herbicides, and other pollutants. 

However, the use and activation of current photocatalysts are limited by several factors, 

particularly those related to proper catalyst distribution, contact with pollutants, and 

utilization of incident light. For this reason, new approaches have been developed to 

implement these photocatalysts in optofluidic reactors at different scales. Optofluidic 

microreactors can address these limitations, as their innovative design allows for a more 

effective distribution of the catalyst, increasing the contact surface with pollutants through 
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thin photocatalyst layers and maintaining a continuous contaminant flow inside the 

microreactor. 

The main objective of this research is to develop photocatalytic materials through the 

formation of heterojunctions between two semiconductors, g-C₃N₄ and BiOBr. These 

materials exhibit physicochemical properties that make them promising for photocatalytic 

applications. Additionally, their photocatalytic performance is compared objectively in 

reactions carried out in both conventional and microfluidic reactors. 

Keywords: Heterojunctions, BiOBr, g-C₃N₄, photocatalytic degradation, microfluidic 

reactors. 
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CAPITULO 1 

Introducción:  

La propagación e incremento de nuevas tecnologías industriales médicas y de uso 

común han aumentado la contaminación de suelos, tierra y agua a niveles nunca vistos, esto 

debido a la persistencia de los contaminantes emergentes (Ahmed et al., 2011). En la biomasa 

acuática los contaminantes orgánicos persistentes pueden provenir de distintas fuentes, entre 

ellas una de las más contaminantes es la industria farmacéutica, introduciendo medicamentos 

en el agua, la cual puede volverse dañina para la flora, fauna y la población humana cuando 

no es tratada adecuadamente. El caso específico de antibióticos como la amoxicilina (AMX) 

en el agua se convertido en un problema global de gran interés, ya que puede impactar 

gravemente en la salud de quienes se exponen a ella (Imam et al., 2021). 

Los tratamientos de agua convencionales no son suficientes para remover los 

contaminantes orgánicos o sus derivados, creando la necesidad de desarrollar nuevos 

procesos más efectivos para su degradación y remoción. Una de las prácticas con mayor 

potencial para este fin es la catálisis heterogénea mediante procesos de oxidación avanzada. 

La degradación mediante fotocatalizadores representa un acercamiento a la mineralización 

de contaminantes (Torres et al, 2023). En este proceso, un semiconductor fotocatalítico 

absorbe la energía de la luz para formar pares de electrones huecos, los cuales reaccionan 

para formar especies reactivas de oxígeno (ROS), capaces de romper los enlaces de 

moléculas orgánicas, incluyendo los antibióticos (Liu et al., 2022). 

La fotocatálisis basada en semiconductores es útil, especialmente para el tratamiento 

de aguas residuales porque puede degradar por completo los contaminantes en sustancias 

menos peligrosas, como CO2 y H2O (Fujishima et al, 1972), a temperatura normal y presión 

atmosférica. Por ejemplo, se ha logrado la degradación del 83.2% de amoxicilina usando una 

heterounión de Bi2O3 y C3N4 (Bagherzadeh et al, 2024; Nguyen et al, 2025). De manera 

similar, se ha eliminado del 99% mediante el uso de Bi2MoO6/gCN en 30 minutos utilizando 

peroximonosulfato (PMS) como activador de radicales (Sarkar et al., 2022). Además, se ha 

reportado su degradación en un 100% después de 3 ciclos de reacción (Wahyuni et al., 2024). 

Sin embargo, los catalizadores de TiO2 presentan diversos problemas al trasladar esta técnica 
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a la industria, como el rango de acción del TiO2, por lo que el desarrollo de nuevos 

fotocatalizadores activos en luz visible es importante. 

En la presente investigación, se aborda el estudio de las heterouniones formadas a 

partir de BiOBr y g-C3N4, un par de materiales semiconductores prometedores en diferentes 

campos y estudios de fotocatálisis, sin embargo, su uso de forma individual presenta 

desventajas en su aplicación, por lo que el diseño de heterouniones permite formar interfaces 

capaces de adoptar las mejores propiedades de ambos semiconductores Figura 1 (Yang et al, 

2021).    

Figura 1  

Formación y partes de una heterounión.

 

La formación de heterouniones puede promover degradación fotocatalítica de 

distintos contaminantes orgánicos persistentes, los cuales representan un peligro para la salud 

al ser considerados cancerígenos (Chen et al, 2007; Le et al, 2021). Las heterouniones forman 

una separación más eficiente entre portadores de carga generados por la absorción de luz en 

la superficie de los semiconductores, lo que evita su recombinación rápida y mejora su 

actividad fotocatalítica (Wen et al, 2017). Además, facilita el transporte de las cargas entre 

los materiales, lo que acelera los procesos fotocatalíticos. Otro beneficio importante de las 

heterouniones es la ampliación del intervalo de absorción en el espectro, al combinar 

materiales con diferentes bandas de energía, se puede aprovechar una gama más amplia de 
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longitudes de onda de luz, lo que permite aprovechar estas heterouniones en diversas 

reacciones de óxido-reducción. La unión de estos semiconductores aumenta la eficiencia 

global de absorción de luz y la capacidad de realizar reacciones fotocatalíticas en un espectro 

más amplio (Uv-Visible) para el aprovechamiento de energías verdes como la solar (Ji et al, 

2023). 

En este contexto, hay que centrarse en la formación de heterouniones entre el 

oxibromuro de bismuto (BiOBr) y el nitruro de carbono (g-C3N4), ambos semiconductores 

presentan propiedades favorables para fotocatálisis (Dong et al., 2022) (An et al., 2008). El 

g-C3N4 es fácil de sintetizar, respetuoso con el medio ambiente, posee alta estabilidad térmica 

y su Band gap puede modificarse fácilmente, por otro lado, BiOBr es un compuesto novedoso 

que promete un gran potencial para fotocatálisis (Zhang et al., 2021) usando luz solar (Lin et 

al., 2006), mejorando a otros catalizadores comerciales como el P25 (Shang et al., 2009). 

Otro factor que desempeña un papel significativo en la eficiencia de un sistema fotocatalítico 

es el diseño del fotoreactor (Kalamaras et al., 2017). Las características en las que influye un 

fotoreactor son: transferencia de masa del contaminante, la distribución de la luz incidida y 

la relación de área superficial entre el fotocatalizador y el volumen del reactor. En su 

momento se introdujeron nuevos tipos de reactores en aplicaciones fotocatalíticas conocidos 

como microreactores optofluídicos (Parmar et al., 2015).  

Figura 2  

Diseño de un microreactor optofluídico (Cheng, 2016). 

Nota: Tomado de Optofluidic membrane microreactor for photocatalytic reduction of CO2 

por Xiao Cheng, 2016, International Journal of Hydrogen Energy y traducida al español. 
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Estos reactores combinan las ventajas de los procesos microfluídica y la óptica, 

proporcionando un mejor control sobre la cinética de la reacción, incrementando el contacto 

entre la superficie del fotocatalizador y el contaminante, aumentando el volumen del 

contaminante que es capaz de reaccionar, además de una buena distribución y penetración de 

luz en el reactor, esto en comparación con los fotoreactores convencionales. Por lo que se 

empleó la tecnología de impresión 3D para fabricar fotoreactores microfluídicos diseñados 

específicamente para degradación fotocatalítica (Figura 2), además de proporcionar las 

herramientas para alterar las variables que afecten este proceso. Los fotoreactores impresos 

en 3D ofrecen las numerosas ventajas, que proporcionan los microreactores optofluídicos en 

comparación con los reactores convencionales utilizados en fotocatálisis (McCullagh et al., 

2011) por ejemplo; mejor transferencia de masa y luz, aumenta el área de contacto 

(contaminante – catalizador) además de que permite llevar a cabo pruebas fotocatalíticas con 

menor cantidad de materiales y menor cantidad de tiempo, por lo que la inversión energética 

y recursos humanos disminuye (Psaltis et al., 2006). 
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OBJETIVOS 

Objetivo general: 

Estudiar los beneficios y las propiedades fisicoquímicas (ópticas, electrónicas y 

texturales) de las heterouniones entre BiOBr y g-C3N4, así como aprovechar las ventajas de 

los microreactores optofluídicos impresos en 3D para mejorar la eficiencia y control de los 

procesos de degradación fotocatalítica. 

Objetivos específicos: 

1. Sintetizar materiales semiconductores BiOBr y g-C3N4. 

2. Integrar heterouniones de BiOBr y g-C3N4 en diferentes proporciones. 

3. Caracterizar los materiales sintetizados, así como estudiar las propiedades 

fisicoquímicas que puedan influir en su actividad fotocatalítica. 

4. Evaluar dichos materiales mediante pruebas de degradación fotocatalítica de 

contaminantes orgánicos, llevadas a cabo en reactores convencionales y 

microfluídicos impresos en 3D. 

 

Hipótesis: 

Las heterouniones sintetizados de la heterounión BiOBr/ g-C3N4 en distintas 

proporciones presentan adecuadas propiedades fisicoquímicas; ópticas, electrónicas y 

texturales que permiten mejorar la fotodegradación de contaminantes orgánicos respecto a 

los fotocatalizadores puros. Además, el uso de microreactores impresos en 3D permite lograr 

características y condiciones más favorables para las reacciones de degradación por encima 

de los reactores fotocatalíticos convencionales. 
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Metodología 

Síntesis de g-C3N4 

Los materiales g-C3N4 se prepararon mediante un método de pirolísis de 

diciandiamida en dos pasos. Se añaden 10 g de diciandiamida (sigma-aldrich, 99% de pureza) 

a un crisol con tapa; luego, se calienta a 550 °C (5 °C/min) durante 4 h bajo una atmósfera 

de aire. Después se enfría de forma natural, los productos de color amarillo se pulverizan. 

Posteriormente, el g-C3N4 obtenido se coloca en un crisol sin cubrir y se calcina bajo las 

mismas condiciones en un proceso de exfoliación (Gao et al., 2021). 

Síntesis de BiOBr 

Los materiales BiOBr se sintetizaron mediante el método hidrotermal, en este, 0.97 g 

de nitrato de bismuto Bi(NO3)3·5H2O (sigma-aldrich, 99% de pureza) se disuelve en 3 mL 

de ácido acético (HAc), la solución obtenida se agrega a 30 mL de agua destilada con 0.24 g 

de bromuro de potasio (KBr) (sigma-aldrich, 99% de pureza) bajo agitación. A medida se 

agrega la solución de bismuto, se forma un precipitado color amarillo. Una vez obtenido el 

precipitado, se agita por 20 min a temperatura ambiente, esta solución se transfiere a un 

autoclave el cual se va a calentar a 120 °C por 6 horas. El precipitado obtenido se filtra al 

vacío y se lava repetidamente con agua destilada. Este producto se seca a 60 °C durante una 

noche (Jiang et al., 2010). 

Formación de heterouniones 

La preparación de las heterouniones consistió en una unión asistida por luz, para lo 

que se utilizaron cantidades determinadas de los catalizadores puros g-C3N4 y BiOBr para 

formar heterouniones con diferente en porcentaje peso. Las heterouniones se prepararon 

añadiendo los materiales previamente sintetizados en etanol, esta solución se dispersa por 

ultrasonido (40 kHz por 10 minutos), después se agita magnéticamente junto a una lámpara 

de halogenuros metálicos de 250 W, finalmente se lava el catalizador repetidamente con agua 

y se deja secar en un horno a 100°C durante una noche (Martínez-García et al., 2023).   

La principal variable para considerar en este proyecto es la proporción de los 

precursores durante la síntesis de las heterouniones a evaluar, esto para determinar las 
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proporciones que favorecen las propiedades de interfaz de cada una. Por lo que se analizaron 

las heterouniones con relación 1:1, 6:2, 8:1, 2:6 y 1:8 de los catalizadores puros g-C3N4 y 

BiOBr.  

Diseño y fabricación del microreactor. 

Con la finalidad de comparar la eficiencia de las reacciones llevadas a cabo en 

reactores microfluídicos se realizarán pruebas fotocatalíticas para degradar amoxicilina a 

través de un reactor convencional y uno microfluídico. 

Para el diseño del reactor se utilizará la paquetería de diseño 3D “SolidWorks” donde 

se modelará el reactor con las medidas y tamaños deseados, una vez obtenido este modelo 

3D se importa a un software de impresión donde se agregan postes de impresión para que al 

momento de imprimirla no existan deformaciones. Una vez obtenido el archivo se imprime 

el reactor utilizando una impresora 3D de resina liquida. Después de obtener la pieza impresa 

se deben hacer tratamientos para que el reactor tenga las propiedades mecánicas adecuadas. 

Por lo que se retira la resina sobrante y los postes de impresión, se limpia con isopropanol y 

se hace un tratamiento UV (Kalamaras et al., 2017).  

Para el reactor microfluídico se utilizará el método de spray coating que permite 

alojar una capa delgada del material estudiado en la superficie del reactor microfluídico. El 

proceso consiste principalmente de disolver 0.1g de muestra en 0.97ml de isopropanol y 

rociarla con un aerógrafo sobre un portamuestras, una vez obtenida una capa uniforme, se 

trata con calor (80°C) por 1 hora para evaporar el solvente.   

En ambos casos se irradiará luz visible sobre el contenido del reactor en presencia del 

catalizador, para determinar la degradación de la amoxicilina se utilizará un 

espectrofotómetro Uv-Vis en distintos tiempos de reacción. 
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Caracterizaciones: 

Una vez obtenidos las heterouniones se caracterizaron mediante distintas técnicas 

como:  

Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) y EDS 

Las imágenes de SEM se obtuvieron utilizando el instrumento Zeiss EVO MA15 

configurado con un aumento de 10,000x. De manera complementaria, se realizó un análisis 

de EDS (Espectroscopía de Energía Dispersiva) con el objetivo de adquirir el mapeo 

elemental de las muestras, permitiendo identificar la distribución de los elementos químicos 

en la superficie de los materiales. 

Espectroscopía de Fotoelectrones de Rayos X (XPS) 

Los espectros (XPS) se llevaron a cabo empleando un sistema Thermo Scientific K-

Alpha+ equipado con una fuente de iones monatómicos y clusters de gas (MAGICS). Para 

garantizar la precisión del análisis de la composición química superficial, el vacío en la 

cámara de análisis se mantuvo rigurosamente a una presión de 2x10-8 mBar. 

Difracción de Rayos X (XRD) 

El análisis de XRD se realizó en un difractómetro Bruker D2 Phaser utilizando 

radiación Cu K-alpha = 1.5406 Å. El barrido se efectuó en un rango de 5° a 90° (2θ). Para la 

interpretación de los resultados, los datos se indexaron mediante el software QualX, 

empleando la base de datos PowCOD2205 para la identificación de las fases cristalinas 

(Altomare et al., 2015). 

Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

Los espectros de FTIR se adquirieron con un espectrómetro Shimadzu IRAffinity-1S. 

Se utilizó KBr como fondo y se empleó un accesorio de reflectancia total atenuada (ATR). 

El rango de análisis fue de 400 a 4000 cm-1, permitiendo identificar los grupos funcionales 

presentes en el material. 
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Espectroscopía UV-Vis y band gap 

El análisis de UV-Vis se realizó mediante Espectroscopía de Reflectancia Difusa en 

un equipo SHIMADZU UV-2500, cubriendo un rango de longitud de onda de 400 a 800 nm. 

A partir de estos datos, se determinó el band gap (brecha de energía) de cada material 

aplicando el método gráfico de Tauc (Tauc plot). 

Fisisorción de nitrógeno 

El proceso de adsorción de nitrógeno se determinó en un analizador Tristar II Plus. 

El análisis se realizó a 77 K con la ayuda de nitrógeno líquido usando nitrógeno como 

adsorbato; la desgasificación previa de los materiales se realizó mediante vacío a una 

temperatura de 100 °C en gas nitrógeno. La superficie específica se determinó utilizando el 

método Brunner Emmet y Taller (BET). 
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CAPITULO 2 

BiOBr síntesis y optimización 

Introducción: 

El Oxibromuro de Bismuto (BiOBr) es un material capaz de catalizar reacciones de 

fotooxidación mediante la formación de un par electrón-hueco cuando se expone a la 

radiación solar (luz visible), permitiendo que este par lleve a cabo reacciones redox que 

aceleran la descomposición de estos contaminantes en carbono inorgánico y otros productos 

menos contaminantes. Sin embargo, su síntesis puede realizarse mediante diferentes 

metodologías (Imam et al., 2021), lo que dificulta determinar cuál es la mejor para llevar a 

cabo este proceso. 

El BiOBr puede sintetizarse mediante el método hidrotermal, que permite utilizar 

diferentes condiciones de reacción que afectan directamente a las propiedades fisicoquímicas 

del material, por ejemplo, el área superficial, la morfología, la porosidad, las propiedades 

ópticas o el Band gap. Estas características permiten la formación del par electrón-hueco, 

mejorarlas en un material influye directamente en su actividad fotocatalítica, por lo que 

optimizar la síntesis de BiOBr permite mejorar las reacciones en las que participa. (Cao et 

al., 2019) 

La optimización a través del método Taguchi permite obtener una metodología 

robusta para conocer en detalle los factores que intervienen en un proceso. Los resultados 

obtenidos se denominan señales y las variables que intervienen, el ruido, el propósito de esta 

metodología es determinar qué factores producen ruido y cuál de estas variables tiene mayor 

influencia sobre la síntesis de BiOBr, específicamente en su Band gap y otras propiedades 

ópticas que intervienen en la actividad fotocatalítica. Este método utiliza un arreglo 

ortogonal, para determinar los experimentos que aportan más información a este estudio, de 

igual forma utilizar esta metodología permite desarrollar una metodología óptima con menor 

uso de recursos; económicos, tiempo, energía, etc. Este arreglo ortogonal permite relacionar 

las variaciones en los factores con el menor número de experimentos y prácticamente sin 

repeticiones, esto permite enfocar el trabajo en la optimización del proceso, manteniendo la 

robustez de la metodología. El diseño de experimentos propuesto por Taguchi se aproxima a 
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la consistencia y reproducibilidad, esto rara vez se encuentra en otro método estadístico 

(Akbari et al., 2014). 

Materiales y métodos: 

Los materiales BiOBr se sintetizaron mediante un método hidrotermal. Todos los 

reactivos utilizados en este estudio fueron de la marca Sigma-Adrich y se utilizaron sin 

ningún tratamiento o purificación adicional. En este caso, se pesó una cantidad de nitrato de 

bismuto Bi(NO3)3-5H2O y se disolvió en ácido acético (HAc). La solución resultante se añade 

a 30 mL de agua destilada con bromuro potásico KBr, bajo agitación. Al añadir la disolución 

de bismuto, se forma un precipitado amarillo. Una vez obtenido este precipitado, se agitó 

durante 20 min a temperatura ambiente, para obtener diferentes pH entre las soluciones se 

añadió un volumen de NaOH 1M (Intaphong et al., 2020). A continuación, esta solución se 

transfiere a un autoclave en el que debe calentarse durante varias horas en función del 

experimento. El precipitado resultante se filtra por gravedad y se lava repetidamente con agua 

destilada. Finalmente, este producto se seca a 60°C durante toda la noche (Jiang et al., 2010a). 

El tiempo de reacción, las cantidades de precursor, el pH de la solución y la temperatura de 

las reacciones variaban en función del experimento.  

Caracterizaciones:  

El análisis Uv-Vis se realizó mediante la técnica de espectroscopia de reflectancia 

difusa UV-Vis con un espectrofotómetro SHIMADZU UV-2500, utilizando una longitud de 

onda de 400-800 nm, para obtener información sobre la absorción de luz y las transiciones 

entre bandas. El Band gap de cada material se determinó mediante el método gráfico de Tauc. 

Este método se basa en el coeficiente de absorción (α), la energía del fotón (hv) y la energía 

de la banda prohibida (Eg) y nos permite conocer las bandas prohibidas e información valiosa 

relacionada con la transición. Esta relación se expresa mediante la siguiente ecuación: 

(αhv)^y = A(hv - Eg); donde; h es la constante de Planck, v es la frecuencia del fotón, Eg es 

la energía de Band gap, A es una constante, e y es un factor que depende del tipo de transición 

del electrón:½ para transiciones directas permitidas, ¾ para transiciones directas prohibidas 

o 2 para transiciones indirectas permitidas. Trazando (αhv)^y frente a (hv) y extrapolando la 

porción lineal de la curva al eje x (hv=0), se puede obtener la energía de banda prohibida 

(Eg). La tangente de esta porción lineal está directamente relacionada con el Band gap 
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(Makuła et al., 2018). Para determinar la naturaleza de la transición de electrones es necesario 

graficar ambas usando y = ½ y 2, y comparando la linealidad, la gráfica con mayor linealidad 

es la relacionada con la transición.  

Los espectros FTIR se obtuvieron con IRAffinity-1S Shimadzu FTIR utilizando KBr 

como blanco y el accesorio ATR de 400 cm-1 a 4000 cm-1. Los espectros FTIR pueden 

utilizarse para determinar los enlaces, la estructura y las composiciones de los materiales. 

Las espectroscopias RAMAN se obtuvieron con el espectrómetro Horiba Scientific 

utilizando un láser de 785 nm a una intensidad de 13 mW; las muestras se analizaron de 150 

cm-1 a 500 cm-1. 

La técnica de difracción de rayos X se realizó con el difractómetro Bruker D2 Phaser 

utilizando los rayos X de Cu K-alfa de 1,5406 Å de 5° a 90°, el índice de los datos de DRX 

se realizó utilizando el programa QualX y el PowCOD2205 como base de datos, se determinó 

la fase cristalina coincidiendo con el COD de BiOBr y Bi3BrO4. También se determinó el 

porcentaje de fase cristalina mediante el semicuantitativo de este software. FWHM (Peak 

Width at Half Height) es una medida fundamental en la difracción de rayos X y está 

estrechamente relacionada con la cristalinidad de un material (N, 1989). La anchura total a 

media altura (FWHM) se calculó con FWHM=√((2*ln(2))*w, donde w es la desviación 

estándar de los valores de entre los datos iniciales y finales del pico seleccionado. La 

cristalinidad es una propiedad global que refleja el grado de orden en todo el material y está 

influenciada por el tamaño de los cristalitos y otros factores.  (Cullity, 2014) El tamaño de 

cristalito también se calculó mediante L=(K*λ)/(β*Cos(θ)) Donde: L es Tamaño de cristalito 

(nm), K es Constante de Scherrer, λ es Longitud de onda de irradiación de rayos X (Å), β es 

FWHM (Full Width at Half Maximum), y θ es Posición angular, mitad de 2θ.  

Las imágenes SEM fueron tomadas con el microscopio electrónico de transmisión Zeiss EVO 

MA15 utilizando un 10,000× aumentos, también se utilizó Espectroscopía de Energía 

Dispersiva para obtener un mapa elemental de las muestras. Se presentan muestras 

espectroscopia de electrones de rayos X (XPS) con el equipo Thermo Scientific K-Alpha+ 

equipada con el sistema Magics, con un vacío en la cámara de análisis de 2 × 10⁻⁸ mBar. 
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Diseño Taguchi 

El método Taguchi se utilizó para diseñar experimentos para la optimización de las 

propiedades fisicoquímicas del catalizador y la velocidad de reacción (RxRate) de 

degradación del índigo carmín (IC) durante la síntesis de BiOBr. Para determinar los factores 

más significativos de esta optimización, el arreglo ortogonal L9 nos ayudó a determinar los 

experimentos que proporcionan la mayor información posible a nuestra optimización. Este 

diseño (Atkinson et al., 2007) utiliza cuatro factores determinantes de la reacción de síntesis 

y estudia tres niveles diferentes como se muestra en la Tabla I (Pandey, 2012). Los 

experimentos se concentran en la Tabla 1. Dado que el objetivo es mejorar la constante de 

velocidad de reacción en la degradación de IC modificando las condiciones de síntesis, se 

utilizó el método «cuanto más grande mejor» para estudiar la velocidad de reacción, y la 

metodología «cuanto más pequeño mejor» para determinar el impacto de cada parámetro en 

la síntesis de BiOBr para optimizar el Band gap y el tamaño de cristalito. Este enfoque 

permite desarrollar un proceso de optimización reproducible y estadísticamente robusto 

(Krishankant et al., 2012). La relación que expresa cuánto ruido hay en una señal puede 

calcularse con: S/N =  − 10  𝑙𝑜𝑔10 ( 
1

𝑛
  ∑

1

𝑌𝑖
2

𝑛
𝑖=1 )  «Cuanto más grande mejor», y S/N =

−10 𝑙𝑜𝑔10 (
1

𝑛
∑ 𝑌𝑖

2𝑛
𝑖=1 ) para «Cuanto más pequeño mejor». 
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Condiciones de reacción del arreglo L9 para la optimización del BiOBr 

Experimento 

- Etiqueta 

Temperatura 

(°C) 

Tiempo de 

reacción (H) 

pH Cantidad de 

precursor 

(mol) 

L1 120 4 Ácido 0.002 

L2 120 6 Neutro 0.003 

L3 120 8 Alcalino 0.004 

L4 150 4 Neutro 0.004 

L5 150 6 Alcalino 0.002 

L6 150 8 Ácido 0.003 

L7 180 4 Alcalino 0.003 

L8 180 6 Ácido 0.004 

L9 180 8 Neutro 0.002 

 

Pruebas fotocatalíticas 

La actividad fotocatalítica de los materiales se calculó a partir de la velocidad de 

reacción de degradación del índigo carmín. Para ello, se utilizó un reactor de tipo discontinuo 

que contenía 100 mL de una solución de carmín de índigo de 10 ppm (Ortiz et al., 2016) y 

0,1 g de la muestra de BiOBr correspondiente; antes de encender la lámpara, se agitó el 

material con la solución de IC durante 30 minutos para tener en cuenta el equilibrio de 

adsorción del material. La reacción se llevó a cabo con una lámpara LED de 13W colocada 

a 6 cm por encima de la superficie de reacción, bajo agitación constante, dentro de una caja 

forrada de aluminio reflectante. Para calcular la cinética de la reacción, se tomaron alícuotas 

de un mililitro del medio de reacción, utilizando un filtro de jeringa de PTFE de 0,22 µm y 

se analizaron con un espectrofotómetro Uv-Vis para determinar la absorción de la muestra 

(Jamil et al., 2024a). La constante de velocidad de reacción se determinó trazando el 

logaritmo natural de la relación de concentración de la muestra con el tiempo de la siguiente 

manera -Ln(C/C0) vs. Tiempo donde C es la concentración y C0 la concentración inicial. La 

pendiente de este gráfico es igual a la constante de velocidad de reacción K en min-1, que 

está directamente relacionada con la actividad fotocatalítica del material. Se realizó un 
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experimento de control sin el catalizador, que sirvió como blanco, y una curva de calibración 

para determinar la concentración de índigo carmín durante las reacciones de degradación. 

También se realizaron experimentos de reproducibilidad y reutilización. Para ello, se ensayó 

por quintuplicado el material con la tasa de degradación más alta; después de cada 

experimento, el material se filtró y se lavó repetidamente con agua destilada hasta eliminar 

todo el colorante y se utilizó para cuatro ciclos adicionales (Parmar et al., 2015). 

Resultados y discusión 

La morfología de las muestras de BiOBr sintetizadas, como se muestra en la Figura 

3, varía significativamente con el pH de la mezcla de reacción. Bajo condiciones ácidas, el 

material presenta una morfología tipo lámina, mientras que a valores de pH más altos se 

observa una estructura esférica tipo flor. La muestra preparada en medio ácido exhibe 

láminas más uniformes y bien definidas en comparación con aquellas sintetizadas a pH neutro 

o alcalino. 

Además del pH, la temperatura también influye en la morfología. Las muestras 

sintetizadas a baja temperatura (120 °C, L1–L3) presentan morfologías poco definidas, 

caracterizadas por esferas tipo flor heterogéneas e irregulares, lo que limita la exposición de 

las caras activas del catalizador. Al incrementar la temperatura a 150 °C (L4–L6), los 

materiales desarrollaron configuraciones intermedias; la muestra L6 mostró una estructura 

de discos apilados. Aumentar la temperatura a 180 °C (L7–L9) promovió un mayor grado de 

cristalización y crecimiento laminar. Se espera que dicha morfología lamelar incremente el 

área superficial disponible y, por lo tanto, facilite la separación y migración de los portadores 

de carga fotogenerados. Esta característica morfológica es consistente con el desempeño 

fotocatalítico superior observado para estas muestras. 
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Figura 3  

Imágenes de espectroscopia electrónica de barrido de los materiales sintetizados. 

 

El espectro UV-Visible de la Figura 4 muestra la transición principal en el material 

responsable de llevar a cabo la fotocatálisis. Esta transición, que aparece alrededor de 450 

nm, corresponde al Band gap del material y está asociada a la transición n a π* del bismuto 

(Jiang et al., 2010b).Para obtener los huecos de banda de los materiales se realizaron gráficos 

de Tauc, considerando tanto las transiciones indirectas como las directas para determinar el 

tipo de transición. La transición indirecta apareció en cada uno de los catalizadores, 

alineándose con la información DFT obtenida por (Obeid et al., 2020). El análisis del Band 

gap mostró una disminución en los materiales sometidos a condiciones de reacción más 

elevadas. Los valores de Band gap se muestran en la Tabla 2. 
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Figura 4  

Espectros de absorbancia NIR de sólidos.  

 

 

Los difractogramas de BiOBr Figura 5 muestran las bandas representativas de la fase 

tetragonal. Al compararlo con el patrón COD para BiOBr (9011783) y Bi3BrO4 (1529574), 

encontramos un menor porcentaje de BiOBr en las muestras L2 y L9. En todas las muestras 

se encontraron los planos principales asociados a la fase tetragonal del BiOBr, que son (001), 

(110) y (102). La coincidencia de los planos (114) encontrados en las muestras L2 y L9 se 

corresponde con la configuración de Bi3BrO4, con porcentajes de fase cristalina para estas 

muestras del 29% y 87%, respectivamente. Los valores de FWHM y tamaño de cristalito 

están relacionados con la cristalinidad del material; los materiales sintetizados a temperaturas 

más altas, L7, L8 y L9, presentan un FWHM mayor, lo que sugiere una menor cristalinidad 

o potencialmente más defectos superficiales. Dado que la fotocatálisis es un fenómeno 

superficial, esto puede contribuir a una mayor actividad fotocatalítica en estos materiales. El 

tamaño del cristalito y el FWHM se presentan en la Tabla 2. 
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Figura 5  

Difractogramas de rayos X de los materiales sintetizados y sus espectros RAMAN.  

 

Los desplazamientos Raman (Figura 5) de los materiales presentan bandas 

relacionadas con los dos modos de estiramiento del enlace Bi-Br a 126 cm-¹ y 154 cm-¹, 

mientras que el estiramiento del enlace Bi-O aparece con menor intensidad alrededor de 400 

cm-¹ (Bunda & Bunda, 2014; Rulmont, 1974).  

Los espectros FTIR (Figura 6) muestran la estructura del material y los enlaces entre 

los elementos presentes. En estos espectros, podemos ver las vibraciones asociadas al 

bismuto con el oxígeno y el bromo, a 770 cm-¹ y 1388 cm-¹, respectivamente, así como el 

estiramiento del enlace Bi-O a 512 cm-¹ (Ganose et al., 2016). Algunas trazas de los reactivos 

utilizados durante la síntesis pueden observarse en los espectros FTIR; como las bandas de 

2350 cm-¹ están relacionadas con materiales sintetizados en medios alcalinos, atribuidas al 

NaOH utilizado durante la síntesis, y las bandas asociadas a las vibraciones del enlace C-C a 

2976 cm-¹, presentes en el ácido acético. 
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Figura 6  

Espectros de transmitancia IR de las muestras de BiOBr sintetizadas y sus principales 

vibraciones. 

 

El análisis XPS de alta resolución (Figura 7) permitió evaluar los estados químicos 

presentes en la superficie del BiOBr (Senasu et al., 2022). En la región O 1s se identificaron 

tres contribuciones principales: un pico en 530.09 eV atribuible al oxígeno de red (Bi–O), 

confirmando la estructura cristalina del oxibromuro; una señal en 531.38 eV relacionada con 

grupos hidroxilo O–H superficialmente adsorbidos; y una tercera contribución en 533.09 eV 

correspondiente a especies oxígeno-bismuto, típicamente asociadas a desajustes superficiales 

o defectos estructurales en BiOBr (Sun et al., 2024). La región Bi 4f exhibe dos picos bien 

definidos en 159.28 eV (Bi 4f₇/₂) y 164.48 eV (Bi 4f₅/₂), característicos del estado de 

oxidación Bi³⁺, confirmando la correcta formación del compuesto sin presencia detectable de 

especies reducidas de bismuto. Por otra parte, el espectro Br 3d mostró cuatro contribuciones: 

los picos principales en 68.08 eV (Br 3d₅/₂) y 69.08 eV (Br 3d₃/₂) correspondientes al bromuro 
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en coordinación típica con Bi; mientras que las señales adicionales en 69.78 y 70.98 eV se 

atribuyen a especies de Br provenientes de precursores residuales (Wu et al., 2019). 

Figura 7  

Análisis XPS de alta resolución de la muestra L7 y los principales picos deconvolucionados. 

 

Tabla 2  

Propiedades fisicoquímicas de las muestras de BiOBr 

 

Experimento Band gap 

(eV) 

Fase cristalina 

(%) 

XRD FWHM 

(2theta) 

Tamaño de 

cristalito (nm) 

L1 2.72 100% 0.28 29.60 

L2 2.70 29% 0.64 12.74 

L3 2.57 100% 0.31 26.30 

L4 2.71 100% 0.34 24.48 

L5 2.70 100% 0.52 15.72 

L6 2.69 100% 0.31 26.54 

L7 2.24 100% 0.92 8.94 

L8 2.76 87% 0.90 9.16 

L9 2.47 100% 1.05 7.89 
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Fotodegradación de IC 

Las muestras de degradación fotocatalítica del IC se analizaron utilizando su espectro 

UV-Vis (Jamil et al., 2024) con una curva de calibración que mostraba un coeficiente de 

determinación de r² = 0,99971, utilizando el valor a 612 nm como absorbancia máxima. Otros 

picos a 290 nm y 250 nm corresponden a la estructura orgánica del IC. Las señales en la 

región UV corresponden al grupo amino a 290 nm y al grupo carbonilo a 250 nm, mientras 

que el cromóforo se encuentra en la región visible a 610 nm (Ortiz et al., 2016). Los 

resultados de los diferentes experimentos en el diseño de Taguchi muestran más del 80% de 

degradación después de 2 horas de reacción; por el contrario, la reacción sin catalizador 

mostró solo un 5,6% de degradación. Las muestras L8, L7 y L3 alcanzaron tasas de 

degradación superiores, por encima del 93%. Sin embargo, al calcular las constantes de 

velocidad de reacción, la muestra L7 resultó ser el mejor catalizador, alcanzando una 

degradación del 94,73% tras 2 horas de reacción y una constante de velocidad de reacción de 

0,02613 min-¹, superior a las de 0,024 y 0,023 min-¹ de las muestras L3 y L8, 

respectivamente. Los porcentajes de degradación y la cinética se muestran en la Tabla 3.  
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Tabla 3  

Cinética de reacción y porcentaje de reacción de las pruebas fotocatalíticas 

Experimento K (min-1) %Degradación 

Fotolisis 1.5E-4 5.6% 

L1 0.01069 91.96% 

L2 0.01447 82.37% 

L3 0.02448 94.3% 

L4 0.01647 86.31% 

L5 0.01554 83.74% 

L6 0.0212 91.04% 

L7 0.02613 94.73% 

L8 0.02322 94.74% 

L9 0.02196 89.85% 

 

Optimización del Band gap 

Este análisis demuestra que los factores que más afectan a la brecha de banda durante 

la síntesis de BiOBr son el pH y la temperatura, mientras que el tiempo de reacción y las 

cantidades de precursor son menos significativos Figura 8. Además, los valores de respuesta 

señal-ruido indican que los factores más positivos son más eficaces durante la síntesis, lo que 

concuerda con las respuestas obtenidas en los ensayos de degradación fotocatalítica del CI. 

También los niveles más positivos tienen mejor participación en la optimización, por lo que 

las mejores condiciones para optimizar son 180°C, 4 horas, alcalino y 0.003 mol de 

precursores. Los valores de señal/ruido para cada nivel se concentran en la Tabla 4. 
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Tabla 4  

Relación señal/respuesta para más pequeño es mejor. 

 

Figura 8  

Orden de importancia para optimizar el Band gap. 

 

Optimización del tamaño de cristalito 

Este análisis muestra que los factores que más afectan al tamaño de cristalito durante 

la síntesis de BiOBr son la temperatura y el tiempo de reacción, mientras que el pH y las 

cantidades de precursor son menos significativos  

Figura 9. Los niveles de señal/ruido más positivos Tabla 5 favorecen la formación de 

defectos en el material, potenciando la fotocatálisis, esto se alinea con las respuestas 

obtenidas en los ensayos de degradación. Los niveles con mayor participación en la 

optimización son 180°C, 6 horas, neutro y 0,003 mol de precursores.  

Factores 

Nivel Temperatura Tiempo de reacción pH Cantidad de precursores 

1 -8.506 -8.119 -8.702 -8.391 

2 -8.627 -8.691 -8.380 -8.076 

3 -7.892 -8.216 -7.944 -8.559 

Delta 0.735 0.572 0.758 0.483 

Orden 2do 3ro 1ro 4to 
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Tabla 5  

Relación señal/respuesta para más pequeño es mejor. 

 

Figura 9  

Orden de importancia al optimizar el tamaño de cristalito.  

 

 

Optimización de la constante de velocidad de reacción 

 El propósito de este análisis es relacionar las condiciones que mejoran la 

velocidad de degradación del IC, los factores que más participan en la optimización durante 

la síntesis del BiOBr son temperatura, cantidades de precursores, tiempo de reacción y pH 

en ese orden Figura 10. Los niveles con mayor participación en la optimización son 180°C, 

8 horas, alcalino y 0.004 mol de precursores, otros valores se encuentran en la Tabla 6. 

Factores 

Nivel Temperatura Tiempo de reacción pH Cantidad de precursores 

1 -26.64 -25.41 -25.71 -23.77 

2 -26.73 -21.76 -22.61 -23.20 

3 -18.74 -24.94 -23.78 -25.14 

Delta 7.99 3.65 3.11 1.94 

Orden 1ro 2do 3ro 4to 
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Tabla 6  

Relación señal/respuesta para más grande es mejor. 

 

Figura 10  

Orden de importancia al optimizar la cinética de reacción. 

 

 

 

 

 

 

Factores 

Nivel Temperatura Tiempo de reacción pH Cantidad de precursores 

1 -36.14 -35.58 -35.19 -36.25 

2 -35.10 -35.21 -35.21 -33.97 

3 -32.50 -32.95 -33.35 -33.52 

Delta 3.64 2.63 1.86 2.73 

Orden 1ro 3ro 4to 2do 
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 De acuerdo con el diseño experimental de Taguchi el orden de importancia de 

los factores que sintetizan BiOBr cambia en función del objetivo de la optimización, por 

ejemplo para la optimización del Band gap los más relevantes son el pH y la temperatura, 

pero para el tamaño de cristalito y la velocidad de reacción es la temperatura, En cambio el 

otro factor como las cantidades de precursor es menos relevante, por lo que podemos utilizar 

más precursores para obtener más producción de BiOBr, sin afectar a las propiedades del 

material. En el caso de la velocidad de reacción, la cantidad de precursor es el segundo factor 

en orden de importancia. El único nivel que es constante en los objetivos de optimización es 

180°C mejorando la síntesis de BiOBr. Hablando del Tiempo de reacción cada nivel optimiza 

un objetivo en este análisis, la condición de pH con mejores resultados es alcalino, cantidad 

de precursor que persiste en dos de tres optimizaciones es 0.003 mol. 

 

Mecanismo fotocatalítico propuesto  

 Cuando un fotón incide sobre la superficie del BiOBr, un electrón en la banda 

de valencia se excita y pasa a la banda de conducción, esta transición tiene un Band gap igual 

a la cantidad de energía necesaria para activar el material Delta E = 2. 24 eV, en el momento 

del salto el electrón deja un hueco en la banda de valencia, estas dos especies se denominan 

portadores de carga, los portadores de carga son capaces de participar en diferentes 

reacciones redox que se encuentran en el rango de potencial delta E. Estos portadores de 

carga interactúan con la composición del medio de reacción y reaccionan formando radicales 

libres que se propagan en la estructura del contaminante rompiendo enlaces y degradando el 

material, como se observa en la Figura 11 (Jiang et al., 2021). 
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Figura 11  

Mecanismo de degradación de IC utilizando BiOBr como fotocatalizador. 

 

 Para determinar el mecanismo por el que tiene lugar el proceso fotocatalítico, 

se realizaron experimentos para inhibir el efecto tanto de los radicales libres en solución 

como de los huecos formados en la superficie del material para la degradación del IC (Figura 

12) (Schneider et al., 2020a). Para ello, utilizamos isopropanol para capturar los radicales 

OH*, P-Benzoquinona para los radicales *O2- (Zheng et al., 2019) y oxalato de amonio para 

los huecos (Ma et al., 2015) para diferentes ensayos catalíticos, revelando que los radicales 

OH* tienen un mayor impacto en el mecanismo, así como los huecos, ya que son la forma 

directa de formar estos radicales, mientras que el efecto de los radicales *O2- se puede 

observar en menor medida,  ya que tienen una contribución menor, pero pueden formar *OH 

indirectamente (Ge et al., 2022). 
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Figura 12 

Pruebas fotocatalíticas inhibidas con Benzoquinona (BQ), Oxalato de amonio (OA) y 

Alcohol isopropílico (IA). 

 

Reutilización y reproducibilidad 

 Los análisis de reproducibilidad mostraron resultados muy similares a los de la 

muestra L7. El experimento se repitió en cuatro ocasiones diferentes para verificar su 

reproducibilidad. Los gráficos C/C0 vs. tiempo (Figura 13) muestran que la actividad 

fotocatalítica del BiOBr alcanza más del 90% de degradación, y las constantes de velocidad 

de reacción son también muy próximas. Sin embargo, difieren en la absorción de la solución, 

lo que resulta en diferentes concentraciones iniciales para cada muestra, con la más alta a 0,7 

ppm para la muestra L7 y la más baja para la muestra L7-4, que prácticamente no tuvo 

absorción de material. Cabe mencionar que la cinética se midió utilizando la muestra a 0 

minutos como concentración inicial. La constante de velocidad de reacción K min-¹ se 

muestra en la Figura 13. 
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Figura 13  

Reproducibilidad y ciclos de reúso de las pruebas fotocatalíticas. 

 

Tabla 7  

Experimentos de reproducibilidad y ciclos de reusó de las pruebas fotocatalíticas. 

 

 

 

Experimento K (min-1) %Degradación 

L7 (Primer uso) 0.02613 94.73 

L7-1 (Primer uso) 0.02306 92.45 

L7-2 (Primer uso) 0.02351 93.12 

L7-3 (Primer uso) 0.02134 90.93 

L7-4 (Primer uso) 0.02223 92.61 

Promedio (Primer uso) 0.0231 92.68 

2do Reúso 0.0245 95.52 

3er reusó 0.01221 80.48 

4to reúso 0.00733 60.72 

5to reusó 0.00492 45.25 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



39 

 

Conclusión  

 La optimización de la síntesis del BiOBr se puede realizar en función de 

diferentes objetivos, por ejemplo, se puede optimizar una característica concreta del material, 

o se puede optimizar en función de la aplicación que se le vaya a dar, y los niveles más 

importantes también varían. Aunque es importante conocer qué factores influyen más en la 

degradación de IC es interesante conocer cómo cambian también las propiedades del material 

en función de las condiciones de reacción, ya que estas mismas intervienen directamente en 

la catálisis de la fotodegradación, por ejemplo, disminuyendo el Band gap obtenemos una 

mejora en la fotoactividad, siendo aquellos materiales con menor Band gap los que obtienen 

mejor degradación. Por otro lado, la cristalinidad directamente relacionada con el tamaño de 

cristalito determina cuantos defectos se encuentran en la superficie del material, siendo 

aquellos con menor tamaño los que presentan mejor fotoactividad. Para realizar la 

optimización en función de la cinética de reacción, se requieren valores más altos, que se 

alcanzan con materiales con menor Band gap y mayor cantidad de defectos. El factor más 

importante que interviene en la síntesis del BiOBr y que se encuentra en los tres tipos de 

optimizaciones es la temperatura, que, a medida que aumenta, mejora la formación de 

defectos, disminuye la brecha de banda y mejora la fotodegradación del IC. Uno de los 

factores que menos influye en las características del material es la cantidad de precursores 

utilizados para sintetizarlo, pero es importante en los ensayos fotocatalíticos. El pH es el 

factor más importante en la optimización del Band gap, sin embargo, su importancia 

disminuye al compararlo con la actividad fotocatalítica, finalmente el tiempo de reacción se 

mantiene estable con una importancia media en cada una de las optimizaciones. Según el 

análisis Taguchi de la optimización de la fotodegradación catalizada de IC los niveles más 

adecuados son 180°C, 8 horas, alcalino y 0.004 mol, en el array la muestra L7 con 

condiciones similares (180°C, 6 horas, alcalino y 0.003 mol) cumple las características 

necesarias para degradar IC en más de un 90% en dos horas de reacción.  

 

 Finalmente, la inhibición de radicales libres en la fotodegradación detalla el 

mecanismo de degradación del IC, siendo los radicales *OH formados en el medio y en los 

huecos del material la principal contribución en el mecanismo de degradación. Los 

experimentos de reproducibilidad demuestran que estas condiciones tienen resultados 
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similares de degradación del IC con una diferencia del 4%. El uso del mismo catalizador en 

muchos ciclos muestra una disminución de la eficacia como catalizador a partir del tercer 

ciclo. 
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CAPITULO 3 

Síntesis y caracterización del g-C3N4 

Introducción: 

El interés por el carbono nitruro grafítico, g-C3N4, ha crecido considerablemente en 

las últimas décadas debido a su singular estructura, estabilidad química y prometedor 

potencial en aplicaciones fotocatalíticas bajo luz visible. Este material corresponde a una red 

polimérica, predominantemente bidimensional, constituida por unidades de heptazina (tri-s-

triazina) enlazadas a través de puentes nitrogenados (Alwin et al., 2020). Su estequiometría 

ideal es C3N4, sin embargo, los materiales reales suelen presentar grupos amino residuales y 

diversos defectos, atribuibles tanto a la naturaleza de la polimerización como a las 

condiciones de síntesis (Wtulich et al., 2025). El g-C3N4 se reconoce fácilmente por una 

combinación de señales espectroscópicas, entre las que destacan la banda característica de 

FTIR a ~810 cm⁻¹ y el plano (002) en difracción de rayos X, vinculado a la distancia 

interplanar entre capas (~0.326 nm) (Li, 2024). 

La obtención de g-C3N4 mediante polimerización térmica directa de urea se ha 

consolidado como una de las estrategias sintéticas más robustas y reproducibles para generar 

este material auspiciando un elevado grado de orden estructural y buenas tasas de 

rendimiento en comparación con otros precursores (Ong et al., 2016). El proceso estándar 

implica calentar el precursor en condiciones de presión y atmósfera inerte. A estas 

temperaturas, usando diciandiamida el precursor sufre una serie compleja de 

transformaciones: primero cicla hacia melamina (~200–300 °C), pasando por fases 

intermedias, hasta formar una red extendida de g-C3N4 por encima de 500 °C.  

Entre las aplicaciones más relevantes del g-C3N4 se encuentra la producción de 

hidrógeno a partir de la separación del agua bajo iluminación visible, posicionándolo como 

un candidato clave en el desarrollo de tecnologías limpias para la producción de energía. 

Asimismo, el g-C3N4 ha demostrado eficacia en la degradación de contaminantes orgánicos 

persistentes en medios acuosos, lo que lo convierte en una opción atractiva para el tratamiento 

de aguas residuales. Otras aplicaciones incluyen la fijación fotocatalítica de nitrógeno, la 

reducción de CO2, y su uso en diversas reacciones de química verde, actuando como 
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catalizador, en las cuales su estructura conjugada facilita la transferencia de carga y la 

activación de moléculas (Datta et al., 2020). Actualmente, se están explorando diversas 

estrategias de modificación, como el dopaje con elementos metálicos y no metálicos, la 

introducción de defectos estructurales y la formación de heterouniones, con el objetivo de 

mejorar la separación de cargas y optimizar su rendimiento fotocatalítico. 

Materiales y métodos: 

Las muestras de nitruro de carbono se sintetizaron mediante una metodología de 

policondensación térmica en dos etapas, utilizando diciandiamida como precursor. 

Inicialmente, se colocan 10 g de diciandiamida en un crisol de alúmina con tapa para limitar 

la sublimación del material. La primera etapa de termólisis se lleva a cabo en un horno bajo 

atmósfera de aire, aplicando un calentamiento controlado (9 °C/min) hasta alcanzar 550 °C, 

temperatura que se mantiene durante 4 h para garantizar la completa condensación y 

polimerización del material. Tras un enfriamiento gradual hasta temperatura ambiente, el 

producto intermedio de color amarillo pálido (bulk) se somete a un proceso de molienda 

mecánica para homogenizar. Posteriormente, el material se transfiere a un crisol sin tapa y 

se somete a condiciones térmicas similares (550 °C, 4 h, aire), induciendo así un proceso de 

exfoliación térmica que promueve la separación del bulk en capas delgadas. Este enfoque 

permite modular las propiedades texturales y electrónicas del g-C3N4, optimizando su 

rendimiento en aplicaciones fotocatalíticas (Gao et al., 2021). 

Caracterizaciones: 

El análisis Uv-Vis se realizó mediante la técnica de espectroscopia de reflectancia 

difusa UV-Vis con un espectrofotómetro SHIMADZU UV-2500, utilizando una longitud de 

onda de 400-800 nm. El Band gap de cada material se determinó mediante el método gráfico 

de Tauc. (Makuła et al., 2018). Los espectros FTIR se obtuvieron con IRAffinity-1S 

Shimadzu FTIR utilizando KBr como blanco y el accesorio ATR de 400 cm-1 a 4000 cm-1. 

La técnica de difracción de rayos X se realizó con el difractómetro Bruker D2 Phaser 

utilizando los rayos X de Cu K-alfa de 1,5406 Å de 5° a 90°, el indexado de los datos de 

DRX se realizó utilizando el programa QualX y el PowCOD2205 como base de datos, 

(Cullity, 2014). Las imágenes SEM fueron tomadas por el equipo Zeiss EVO MA15 
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utilizando un 10,000 aumentos. Y se realizó EDS para obtener un mapa elemental de las 

muestras. Se presentan muestras espectroscopia de electrones de rayos con el equipo Thermo 

Scientific K-Alpha+ equipada con el sistema MAGICS, con un vacío en la cámara de análisis 

de 2 × 10-8 mBar. 

Resultados y discusión: 

Para determinar la optimización de la síntesis se utilizó el Band gap de la muestra 

sintetizada como principal factor a mejorar. En la Figura 14 se presentan los espectros de 

absorción UV-Vis de distintas muestras de nitruro de carbono grafitico (g-C₃N₄) sintetizadas 

a diferentes temperaturas, denominadas gCN542, gCN544, gCN642 y gCN644 (Tabla 8).  

Tabla 8 

Condiciones de síntesis de los materiales de nitruro de carbono. 

Nomenclatura Temperatura de 

síntesis (°C) 

Tiempo de síntesis 

(h) 

Tiempo de 

exfoliación (h) 

gCN542 550 4 2 

gCN544 550 4 4 

gCN642 650 4 2 

gCN644 650 4 4 

 

Todas las muestras exhiben un borde de absorción pronunciado en la región cercana 

a los 380 nm, característico de los sistemas de anillos conjugados (también de los 

heterocíclicos), asociado a transiciones electrónicas directas π−π* desde la banda de valencia 

(formada principalmente por orbitales 2p del nitrógeno) hacia la banda de conducción 

(dominada por orbitales 2p del carbono) (Zhang et al., 2013) (Ong et al., 2016). Las muestras 

gCN542 y gCN544 presentan una mayor absorbancia en la región del borde visible, lo que 

sugiere una mayor eficiencia en la absorción de fotones en esta zona del espectro. En 

contraste, gCN642 y gCN644 muestran una absorción menos intensa, lo que podría estar 

relacionado con una mayor recombinación de cargas o un menor grado de condensación 

estructural (Zhang et al., 2020). Estas diferencias en el comportamiento óptico reflejan la 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



44 

 

influencia de las condiciones de síntesis sobre la estructura electrónica del g-C₃N₄, lo cual 

resulta crucial para su desempeño en aplicaciones fotocatalíticas.  

Figura 14  

Absorción Uv-Vis NIR de los materiales sintetizados a partir de diciandiamida. 

 

El espectro XRD del nitruro de carbono muestra principalmente la banda asociada al 

plano (002) característico del apilamiento de los anillos de triazina. Los espectros FTIR de 

las muestras analizadas Figura 15 muestran las señales características asociadas a la 

estructura del nitruro de carbono grafítico, confirmando la preservación de la estructura de 

heptazína en todas las variantes (Wtulich et al., 2025). En la región de 3000–3500 cm-1 se 

observan bandas anchas atribuibles a las vibraciones de estiramiento de los grupos N–H y 

O–H, lo cual indica la presencia de grupos funcionales superficiales como hidroxilos. Las 

señales más intensas aparecen entre 1200 y 1650 cm-1, correspondientes a las vibraciones de 

estiramiento de los enlaces C–N y C=N del anillo triazínico, siendo especialmente notable 

una banda en ~1630 cm-1 relacionada con el estiramiento del grupo C=N. Asimismo, la banda 

ubicada alrededor de 810 cm-1 corresponde a la flexión fuera del plano de los anillos 

triazínicos, considerada una huella vibracional distintiva del g-C3N4. Las diferencias 

observadas entre los espectros de las distintas muestras reflejan modificaciones superficiales, 

relacionadas con el tratamiento térmico (Yang et al., 2021). En comparación con otras 

muestras, el material gCN544 tiene una menor cantidad de picos, lo cual se puede relacionar 
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con las impurezas superficiales del material, además la disminución de la intensidad de las 

bandas ~810 – 1630 cm-1 se puede atribuir al nivel de exfoliación de los materiales, por lo 

que la muestra gCN544 es la más para procesos fotocatalíticos (Gracia & Kroll, 2009). 

Figura 15  

Espectros FTIR y difractograma de las muestras gCN. 

 

El análisis de espectroscopía de fotoelectrones de rayos X mostrados en la Figura 16 

permitió determinar los estados de enlace químico presentes en el g-C3N4 prístino, constituido 

exclusivamente de carbono y nitrógeno, elementos que forman la red tri-s-triazinica, sin 

señales atribuibles a impurezas metálicas u otros contaminantes significativos, lo que 

evidencia la estabilidad química del material. En conjunto, la estructura electrónica revelada 

por XPS confirma la conformación típica del g-C3N4 basado en anillos tri-s-triazinicos 

(Kesarla et al., 2019; Martínez-García et al., 2023). 

En la región del C1s, se identifican tres componentes principales tras deconvolución: 

un pico dominante centrado en ≈288.18 eV correspondiente al carbono con hibridación sp² 

dentro del esqueleto N=C–N propio de las unidades triazínicas; una contribución en ≈284.9 

eV asignada a carbono superficial; y una banda en ≈293.9 eV asociada a carbonos terminales 

C–NH₂, indicativa de unidades parcialmente condensadas dentro de la estructura polimérica 
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(Fuentez-Torres et al., 2021). El espectro N1s muestra cuatro contribuciones diferenciables: el 

pico predominante a ≈398.67 eV corresponde a N sp2 enlazado a C en anillos heptazínicos 

(C=N-C); una señal a ≈400 eV atribuida a N sp2 coordinado a tres átomos de carbono (C-N(-

C)-C); un componente en ≈401.17 eV asociado a grupos amina terminales (C–N–H); y una 

banda secundaria alrededor de ≈404.68 eV relacionada con estados de carga positiva (N–N) 

(Alcudia-Ramos et al., 2020). 

Figura 16  

Análisis de espectroscopía de fotoelectrones de rayos X (XPS). 

 

Conclusión  

Se realizó la síntesis del material polimérico utilizando diacianamida como precursor, 

a través de esta metodología se comprobaron cambios en las propiedades electrónicas del 

material relacionados con las condiciones de síntesis y tiempo de exfoliación. Todas las 

muestras enseñan una banda intensa a los 27.3° en el difractograma relacionado con la 

aplicación de la estructura grafénica, además son consistentes en los espectros mediante 
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infrarrojo, mostrando que las muestras exfoliadas presentan menos grupos funcionales -OH, 

-NH responsables del apilamiento y funcionalización del material, esto se ve reflejado en sus 

propiedades electrónicas donde las muestras con mayor exfoliación tienen un desplazamiento 

hacia el visible y por lo tanto mejorando su uso para aplicaciones fotocatalíticas en luz visible 

(solar). El Band gap asociado a la mejor muestra gCN544 tuvo un ∆𝐸𝑔 = 2.8 𝑒𝑉, menor a 

las muestras sintetizadas a mayor temperatura como gCN644 con aproximadamente 3.0 eV 

y la muestra con menor tiempo de exfoliación como gCN542 con 2.82 eV. 
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CAPITULO 4 

Formación y Caracterización de heterouniones 

Introducción: 

La formación de heterouniones es una rama novedosa de la investigación de 

materiales fotocatalítica, su diseño está relacionado directamente con las propiedades 

electrónicas de los materiales, específicamente de la posición de las bandas de los 

semiconductores dispuestos en una “unión” que genera una interfaz donde los portadores de 

carga, es decir el par electrón-hueco formado en la superficie de cada material, interactúan 

entre sí, transportando las cargas de una superficie a otra Figura 17 (Yang, 2021). 

Este tipo de heterouniones favorece la mayoría de las propiedades fotocatalíticas de 

los semiconductores dispuestos entre sí, ya que son capaces de resolver los problemas más 

comunes al momento de diseñar fotocatalizadores por separado, por ejemplo, previenen la 

recombinación de los portadores de carga, permiten la separación y transferencia de ellos 

entre diferentes sitios activos, mejorando la eficiencia de muchas reacciones (Chen et al., 

2022).  

Figura 17 

Mecanismo clásico de transporte de cargas en heterouniones. 
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Existen diferentes tipos de heterouniones asociadas a los componentes de dichas uniones, 

donde la posición de las bandas de conducción y valencia asociadas a ellos, juegan un rol 

prioritario (Figura 18) (Salazar-Marín et al., 2024).  

• Los tipo 1 donde la posición de las bandas de un semiconductor encierra al otro, 

proporcionando un transporte directo de los portadores de carga entre los de mayor 

energía a los de menor energía.  

• Los tipo 3 donde las bandas se encuentran separadas entre sí, donde no existe 

transporte entre las cargas.  

• Y los tipo 2 los cuales son los más útiles en fotocatálisis, donde encontramos las 

bandas de forma escalonada, brindado a cada material mejora en el transporte de 

dichas cargas, estas heterouniones son las indicadas para este estudio. 

 

Figura 18 

Tipos de heterouniones según su posición de bandas. 

 

La formación de heterouniones tipo 2 tiene variables que se pueden modificar, 

intercambiando los componentes de la unión, formando escalados diferentes, la naturaleza 

de los componentes puede formar diferentes interacciones interfaciales al transportar la 

carga, ya sea recombinando los electrones de la capa de conducción en la capa de valencia 
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del segundo semiconductor “Esquema Z directo también llamado Esquema S” (Salazar-

Marín et al., 2024), o a través de la reducción/oxidación de los componentes para transportar 

la carga “Esquema Z” (Figura 19) (Liao et al., 2022).  

Figura 19  

Heterouniones tipo 2 de esquema Z. 

 

Ambos esquemas son ideales como fotocatalizadores puesto que los electrones 

dispuestos en la superficies se recombinan con mayor dificultad y están más disponibles, sin 

embargo, las heterouniones con Esquema S presentan mejores características electrónicas ya 

que no se generan intermediarios entre los componentes y presentan más ciclos de reusó.  

Figura 20 

Heterouniones g-C3N4/BiOBr tipo 2. 
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Las heterouniones entre los catalizadores g-C3N4 y BiOBr forman esquemas tipo Z 

directo por lo que actúa como un buen fotocatalizador (Figura 20), esto se puede aplicar a la 

degradación de amoxicilina mediante los POA (Procesos de oxidación avanzada) los cuales 

permiten la degradación del contaminantes a través de reacciones radicalarias consecutivas 

formando diferentes productos de degradación con menor peso molecular y menor toxicidad. 

Lo ideal es que estos productos de degradación se puedan separar fácilmente del agua, 

representando una completa descontaminación del agua (Clusellas, 2017).  

Preparación: 

La preparación de los compósitos consistió en un proceso de ensamblaje asistido por 

luz, lo cual permite una distribución homogénea de los catalizadores durante la formación de 

las heterouniones. Para ello, se emplearon cantidades específicas de los catalizadores puros 

nitruro de carbono grafítico (g-C₃N₄) y oxibromuro de bismuto (BiOBr), con el objetivo de 

formar heterouniones (Ren et al., 2020) en diferentes proporciones de peso con la finalidad 

de evaluar el efecto de la concentración sobre la actividad fotocatalítica del material (Tabla 

9). 

Tabla 9  

Composiciones de cada catalizador en los materiales. 

Heterounión g-C3N4 (g) BiOBr (g) 

CNB25 0.15 0.45 

CNB50 0.3 0.3 

CNB75 0.45 0.15 

 

Las heterouniones se prepararon dispersando los catalizadores previamente 

sintetizados en 20 mL de etanol (utilizado como fotosensibilizador), seguido de un 

tratamiento ultrasónico a 40 kHz durante 10 minutos, con el fin de favorecer la dispersión de 

partículas y una mejor interacción entre las fases. Posteriormente, la mezcla se agitó 

magnéticamente bajo la irradiación de una lámpara LED de 13 W por 2 horas, actuando como 
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fuente de energía para inducir el acoplamiento entre los semiconductores, finalmente, los 

compósitos se recuperaron mediante filtración, se lavaron varias veces con agua destilada 

para eliminar residuos de reactivos o solventes, y se secaron en una estufa a 100 °C durante 

toda la noche, asegurando así su estabilidad estructural para su posterior caracterización y 

evaluación fotocatalítica (Martínez-García et al., 2023). 

Caracterizaciones: 

El análisis Uv-Vis se realizó mediante la técnica de espectroscopia de reflectancia 

difusa UV-Vis con un espectrofotómetro SHIMADZU UV-2500, utilizando una longitud de 

onda de 400-800 nm. El Band gap de cada material se determinó mediante el método gráfico 

de Tauc. (Makuła et al., 2018). Los espectros FTIR se obtuvieron con IRAffinity-1S 

Shimadzu FTIR utilizando KBr como blanco y el accesorio ATR de 400 cm-1 a 4000 cm-1. 

La técnica de difracción de rayos X se realizó con el difractómetro Bruker D2 Phaser 

utilizando los rayos X de Cu K-alfa de 1,5406 Å de 5° a 90°, el indexado de los datos de 

DRX se realizó utilizando el programa QualX y el PowCOD2205 como base de datos, 

(Cullity, 2014). Las imágenes SEM fueron tomadas por el equipo Zeiss EVO MA15 

utilizando un 10,000 aumentos. Y se realizó EDS para obtener un mapa elemental de las 

muestras. Se presentan muestras espectroscopia de electrones de rayos con el equipo Thermo 

Scientific K-Alpha+ equipada con el sistema Magics, con un vacío en la cámara de análisis 

de 2 × 10-8 mBar. 
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Resultados y discusión: 

Figura 21  

Imágenes SEM de las heterouniones y materiales puros EDS del material CNB50. 

 

La morfología superficial y la distribución de los materiales en los compósitos fueron 

caracterizadas mediante microscopía electrónica de barrido (SEM) y espectroscopía de 

energía dispersiva de rayos X (EDX). La Figura 21 muestra que el BiOBr puro presentó una 

estructura regular en forma de láminas (Shang et al., 2009), con diferentes grosores que 

varían entre 0.75 y 1.7 µm (Intaphong et al., 2020b). Algunas de estas láminas presentaron 

defectos en su superficie, lo que genera un área de contacto mayor y permite que partículas 

más delgadas, como las de g-C3N4, se apilen sobre ellas (Qin et al., 2024; Zhang et al., 2021). 

Este comportamiento es de gran relevancia al momento de diseñar heterouniones, ya que el 

transporte de cargas entre los materiales depende en gran medida del grado de acercamiento 

entre ambas fases (Wang et al., 2017). 

Por otro lado, el g-C3N4 puro estuvo compuesto principalmente por capas con 

grosores variables, determinados por el grado de exfoliación alcanzado durante su síntesis, 

siendo estos del orden de 0.1 µm (Yu et al., 2006). Las formas observadas en la Figura 21 se 

atribuyen al apilamiento y a la deformación de estas capas delgadas. Los compósitos 

preparados mediante el proceso de ensamblaje asistido por luz mostraron una distribución 
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regular, favoreciendo la formación de sitios de contacto entre los materiales (Tabla 10). Las 

partículas de BiOBr, significativamente más grandes que las de g-C3N4, se observaron 

dispersas o cubiertas por otras capas, lo cual, en ambos casos, evidencia un contacto estrecho 

entre los componentes (F. Liu et al., 2022). Esto sugiere un anclaje adecuado y una síntesis 

exitosa de las heterouniones. Además, los espectros EDS (Figura 22) y los mapeos 

elementales permitieron confirmar la presencia y distribución homogénea de los elementos 

C, N, Bi, O y Br, lo que respalda la correcta formación de las heterouniones g-C3N4/BiOBr 

(Bagherzadeh et al., 2024), en concordancia con los resultados obtenidos a través de los 

patrones de difracción de rayos X. 

Figura 22  

Espectro EDS característico de la heterounión CNB50. 
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Tabla 10 

Propiedades texturales de las heterouniones sintetizados. 

Heterounión Langmuir Surface BET Surface 

BiOBr 0.2219 m²/g 0.9081 m²/g 

g-C3N4 111.9109 m²/g 49.9763 m²/g 

CNB25 16.7663 m²/g 8.0453 m²/g 

CNB50 87.6287 m²/g 39.3964 m²/g 

CNB75 92.1042 m²/g 40.9995 m²/g 

 

Los difractogramas relacionados al material mostrados en la Figura 23 muestran las 

bandas características de ambos materiales puros, las heterouniones de los materiales 

formados presentan el plano (002) relacionado con el nitruro de carbono grafitico y los planos 

(101), (102), (110) y (104) que forman parte de la fase tetragonal del oxibromuro de bismuto 

(Zhang et al., 2021b, 2024). El espectro de radiación infrarroja muestra la composición de 

los materiales sintetizados, siendo el nitruro de carbono el que predomina en todas las 

muestras, como se puede ver en la Figura 23 al disminuir la cantidad de nitruro de carbono 

baja la intensidad de las bandas alrededor de 1500 y de 700 cm-1 estrechamente relacionado 

con el anillo triazinico del material y del apilamiento del nitruro de carbono.  

Figura 23  

Difractogramas y Espectros FTIR de las heterouniones sintetizados.  
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El análisis de espectroscopía de fotoelectrones de rayos X (Figura 24) permitió 

determinar los estados de enlace químico presentes en los materiales puros y la heterounión 

que representa las heterouniones, Para los espectros C1s y N1s, podemos ver las bandas 

relacionadas con los materiales puros, con ligeros desplazamientos relacionados con la 

interacción entre ambos materiales, en los espectros relacionados con el Br3d se puede ver 

un cambio de cuatro a dos bandas, en esta el cambio se observa principalmente en la 

desaparición de aquellas especies de bromuro no relacionados con la estructura; 69.78 eV y 

70.98 eV las cuales en el capítulo cuatro atribuíamos a los precursores de bromuro que al 

hacer más lavados se hayan separado del compuesto. 

Figura 24  

Perfiles C1s, N1s, Br3d del espectro de fotoelectrones de rayos X 

 

En los espectros relacionados con los elementos Bi4f y O1s ( 

 

Figura 25) podemos observar desplazamientos ligeros de los picos principales, 

confirmando la presencia de una interacción electrónica entre ambos semiconductores 

después de un proceso de contacto, al que podemos nombrar heterounión ya que no se 

presentan enlaces en el heterounión, además en el espectro Bi4f del material se observan 

bandas relacionadas con bismuto metálico producto de las condiciones reductoras a las que 

se sometió durante el proceso de fotoanclaje, en el que se mezcla en etanol, se ilumina con 

luz visible y además se agrega un material catalizador potencialmente reductor como es el g-

C3N4. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



57 

 

 

 

 

Figura 25  

Perfiles Bi4f y O1s del espectro de fotoelectrones de rayos X 

 

Mecanismo: 

A partir de los análisis de reflectancia Uv-Vis (Figura 4 y Figura 14) se calculó el 

Band gap de los materiales puros (Zhang et al., 2025), para poder predecir el comportamiento 

de ambos semiconductores al formar la heterounión se utilizó el método de Mulliken  

(Mulliken, 1930, 1934) para obtener los bordes de banda de los materiales, para esto se debe 

utilizar la electronegatividad absoluta de ambos materiales (4.72 eV para el g-C3N4 y 6.45 

para el BiOBr) (Singh et al., 2020) en la siguiente ecuación: 

𝐸𝑏𝑣 = 𝑋 −  𝐸0 + 0.5𝐸𝑔 

Donde Ebv es el potencial del borde de la banda de valencia, X es la 

electronegatividad que es una media geométrica de la electronegatividad absoluta de los 

átomos constituyentes del material, E0 es la energía de los electrones libres en la escala del 

hidrógeno (aproximadamente 4.5 eV), y Eg es el Band gap (Gao et al., 2024). El potencial 

correspondiente del borde de la banda de conducción (Ebc) puede obtenerse mediante: 

𝐸𝑏𝑐 = 𝐸𝑏𝑣 − 𝐸𝑔 
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  En consecuencia, los valores de Ebv y Ebc del nitruro de carbono puro se determinan 

como +1.62 eV y -1.18 eV, mientras que del BiOBr puro son +3.07 eV y +0.83 eV. La 

definición común de las heterouniones escalonadas de tipo II muestra un mecanismo que 

inhibe la fotooxidación mediante el transporte de huecos desde la VB del BiOBr hasta la del 

g-C3N4, por lo tanto, se propone un mecanismo de esquema S. Este mecanismo explica, la 

estructura de bandas de energía de las heterouniones que mejoran las aplicaciones 

fotocatalíticas (Franco-Pérez & Gázquez, 2019). 

Figura 26  

Propuesta de mecanismo de acción de las heterouniones entre g-C3N4 y BiOBr. 

 

Basado en las posición de las bandas de ambos semiconductores, se proponen dos 

posibles mecanismos de fotocatálisis como se muestra en la Figura 26 (F. Liu et al., 2022). 

Bajo irradiación de luz visible (luz solar, por ejemplo), ambos materiales se excitan 

fácilmente, generando pares electrón-hueco (Lei et al., 2022). Dado que el potencial de la 

banda de conducción (BC) del g-C3N4 es más negativo que el de BiOBr, los electrones 
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tienden a transferirse desde la BC del g-C₃N₄ hacia la CB del BiOBr a través de la interfase 

entre ambos materiales. Por otro lado, los huecos generados en la banda de valencia (BV) de 

BiOBr tienden a migrar hacia la VB del g-C₃N₄, debido a la diferencia en sus potenciales. 

Una vez acumulados en la BV del g-C₃N₄, estos huecos pueden mineralizar directamente 

moléculas de contaminante, sin posibilidad de oxidar agua adsorbida para formar radicales 

hidroxilo (·OH), ya que el potencial de la BV del g-C₃N₄ es menor que el necesario para esa 

conversión (+1.99 eV vs. NHE). No obstante, algunos huecos remanentes en la BV del BiOBr 

sí podrían contribuir a la generación de radicales ·OH o a la oxidación directa de moléculas 

orgánicas (Zhou et al., 2020). En resumen, este mecanismo de transferencia de electrones y 

huecos entre los dos semiconductores permite una separación eficiente de los pares generados 

por la luz, pero inhibe notablemente la actividad fotocatalítica. Sin embargo, la evidencia de 

aumento en la fotoxidación del contaminante revela que el mecanismo de acción puede ser a 

través de una heterounión tipo Z de esquema S (Sarkar et al., 2022), en la cual se forma un 

campo eléctrico donde los electrones en BC se recombinan en los huecos de la VB del g-

C3N4 de esta forma los electrones de la BC del g-C3N4 pueden ser utilizados para producir 

radicales O2 y los huecos de la BV del BiOBr pueden degradar la AMX o producir radicales 

OH (Bayati et al., 2024). De esta manera el mecanismo de esquema S ayuda a formar los 

pares de electrones-hueco, la producción de radicales libres y permite el transporte de cargas 

eficientes para el mayor aprovechamiento en reacciones fotocatalíticas. 

Conclusiones: 

La formación de heterouniones entre el nitruro de carbono y el oxibromuro de 

bismuto da lugar a heterouniones escalonadas de Esquema S capaz de mejorar la eficiencia 

fotocatalítica de ambos semiconductores, conociendo la posición de los bordes de banda de 

ambos materiales se puede proponer un mecanismo de transporte de cargas y de degradación 

de contaminantes. Las distintas proporciones de nitruro de carbono en las heterouniones 

muestran una clara superioridad a las estructuras de BiOBr, esto debido a la densidad de los 

materiales de g-C3N4, siendo visible en los espectros de FTIR y los difractogramas. 
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CAPITULO 5 

Fotocatálisis convencional (reactor batch) 

Para comparar la eficiencia de las heterouniones en reacciones fotocatalíticas se 

llevaron a cabo pruebas de fotodegradación de amoxicilina 50 ppm Figura 27, por ello se 

construyó una curva de calibración de 10 a 100 ppm Figura 27. Las pruebas fotocatalíticas 

consisten en someter a una mezcla de reacción (Amoxicilina 50ppm) con una cantidad de 

catalizador (1g/L), para eliminar el efecto de la adsorción del contaminante con el material 

se utilizó un periodo de equilibrio de adsorción en la cual se agita la mezcla de reacción sin 

iluminar por 30 minutos, una vez pasado este tiempo se enciende la lampara (LED 13W) por 

300 minutos tomando alícuotas para seguir la degradación del contaminante (Suarez et al., 

2019). Con esto se pudo determinar que las heterouniones con mayor cantidad de nitruro de 

carbono presentan mayor actividad fotocatalítica siendo la muestra CNB50 la que resulta con 

mayor degradación (30% en 300 minutos). 

Figura 27  

Curva de calibración y pruebas fotocatalíticas de degradación de amoxicilina 

 

 

La curva relacionada con la degradación del nitruro de carbono (g-C3N4) muestra un 

proceso donde el contaminante adsorbido por el material se desorbe en los primeros 30 

minutos de reacción. Este efecto no se encuentra presente en los heterounions. Por lo que la 
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degradación del material por el g-C3N4 puede ser atribuida principalmente al equilibrio de 

adsorción del material. 

Fotocatálisis microfluídica (Microreactor optofluídico) 

Deposición en capa fina 

La deposición de los heterounions sobre el sustrato de vidrio se realizó mediante la 

técnica de spray coating que consiste en atomizar el material disuelto en un solvente volátil 

sobre un sustrato de vidrio en calentamiento, de forma que al entrar en contacto con el 

sustrato se evaporé el solvente (Ang & Berndt, 2014). Para ello se disolvió 0.1g de muestra 

en 0.97ml de isopropanol y se roció con ayuda de un aerógrafo sobre el portamuestras de 

vidrio, una vez obtenida una capa uniforme, se trata con calor (60°C) por una noche para 

disolver el solvente y acoplar el material (Figura 28). 

Figura 28  

Vidrios con el fotocatalizador CNB50 depositado 

 

Fabricación del microreactor 

La fabricación del sistema microfluídico se realizó siguiendo el diseño de una celda 

planar de un modelo hecho utilizando el software CAD de SolidWorks. Esta celda cuenta 

con un volumen de cámara de reacción de 1420.74 mm3. La elaboración del dispositivo se 

realizó mediante manufactura aditiva utilizando una impresora 3D modelo ELEGOO Mars 3 

y resina fotopolimerizable transparente de alta resolución ANYCUBIC (Figura 29). Posterior 

a la impresión, el sustrato polimérico fue sometido a un proceso de curación que incluyó 
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lavado ultrasónico con isopropanol y polimerización terminal mediante irradiación 

ultravioleta por 5 minutos (Rajput et al., 2025).  

Figura 29  

Reactor microfluídico antes y después de montar los vidrios depositados 

 

 

Por último, el montaje del sistema microfluídico consistió en un ensamblado óptico-

mecánico compuesto por dos vidrios de borosilicato: un soporte posterior funcionalizado con 

un recubrimiento nanocompuesto depositado por spray-coating y un frontal transparente que 

actuó como interfaz óptica para la radiación de luz. El sellado hermético se garantizó 

mediante juntas aislantes de Parafilm® y silicón (Figura 29).  
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Figura 30  

Montaje final del sistema microfluídico 

 

 

El volumen del sistema microfluídico mostrado en la Figura 30 fue de 1420.74 mm³. 

Los canales poseen un radio de 800 μm con caudal de 50 μL·min⁻¹, lo que resulta en un 

número de Reynolds de ≈ 0.743 usando el contaminante a base de agua 100 ppm de 

amoxicilina, valor muy por debajo del umbral de 2000, confirmando condiciones de flujo 

laminar (Uruba, 2019). Cuando el electrolito presenta un comportamiento laminar, la 

difusión queda limitada, aunque se asegura un tiempo de residencia suficiente para la 

reacción. Adicionalmente, los pequeños volúmenes de trabajo incrementan la relación 

superficie-volumen en el sistema (Wang et al., 2014). 

Pruebas microfluídicas 

Para comparar los tipos de reactores se llevaron a cabo reacciones de fotodegradación 

de amoxicilina 50 ppm utilizando un microreactor planar. El montaje del sistema consiste en 

cargar una jeringa de 10mL con la mezcla de reacción, 10mL de amoxicilina 50ppm y 1g/L 

del material CNB50. Una vez colocada la jeringa se conectaba mediante un tubo de plástico 

a la entrada del reactor y a su vez la salida del reactor se conecta a un tubo de recolección 

donde se captan las muestras (Figura 30). Las pruebas fotocatalíticas consistieron en hacer 

pasar a 50uL/min la mezcla de reacción y cada 30 minutos leer la muestra por 

espectrofotometría uv-vis. En la Figura 31 se separan 3 ciclos, el ciclo 0 mantiene la reacción 
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sin iluminación. Se repitió el experimento, esta vez con luz cinco veces, para determinar la 

reusabilidad de un vidrio soportado con nanomaterial. Una vez finalizado los 5 ciclos se 

repitió el experimento por 5 ciclos más con otro vidrio soportado. 

Figura 31  

Porcentajes de degradación de las pruebas microfluídicas de degradación de amoxicilina. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Las pruebas fotocatalíticas muestran que el uso de reactores microfluídicos dio 

resultados mayores al 60% en 30 minutos de iluminación. Si bien en cada uno de los ciclos 

se obtuvo degradación del material se utilizaron las muestras obtenidas a 150 y 300 minutos 

como las determinantes de tiempo de uso del material, en cada uno de los ciclos de reusó se 

obtuvo mejor degradación en las muestras cuando el material ha sido iluminado por más 

tiempo mostrando que la muestra obtenida a 300 minutos presenta mayor degradación que la 

obtenida a 150 minutos. Además, las pruebas demostraron que se obtiene mayor degradación 

dentro de los tres primeros ciclos y se nota una disminución significativa en los ciclos 4 y 5. 
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Para determinar la cinética de la reacción se repitió el experimento con un nuevo 

vidrio y se sometió el experimento con diferentes velocidades de flujo, desde 25 hasta 250 

ul/min, mostrando mayor degradación a menor flujo del contaminante, esto debido al 

aumento del tiempo de residencia efectiva del contaminante en el reactor (Figura 32). 

Figura 32  

Pruebas microfluídicas de inhibición de degradación de amoxicilina 

 

Durante este experimento se llevaron a cabo reacciones de inhibición de radicales 

libres, en específico aquellos que se relacionan directamente con la formación de radicales 

OH (alcohol isopropílico) y el efecto de los huecos (Oxalato de amonio) dentro de la reacción 

de degradación (Figura 32) (Schneider et al., 2020). Mostrando que cuando el efectos de los 

huecos se inhibe, disminuye la fotooxidación de la amoxicilina en un 44%, debido a que la 

formación de radicales libres y la degradación de amoxicilina se llevan a cabo por este 

mecanismo. Al disminuir el efecto de los radicales libres se observa una disminución similar 

de la reacción, por lo que se puede determinar que las vías principales de fotoxidación son a 

través de los radicales OH formados en por los huecos en el medio de reacción, sin embargo, 
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también existe degradación realizada en la superficie del material en menor proporción 

gracias a los huecos formados (Ge et al., 2022; Yang, 2021). 

Pruebas de desgaste y desprendimiento 

A lo largo de los ciclos sucesivos de operación del microreactor, en los que se evaluó 

la degradación fotocatalítica de amoxicilina, se observó una correlación directa entre el 

desgaste físico de la capa delgada de BiOBr/g-C₃N₄ y su eficiencia catalítica. El espesor del 

compuesto disminuyó progresivamente (Tabla 11), sin embargo, la actividad catalítica no 

decayó en la misma proporción. Los porcentajes de degradación de amoxicilina se 

mantuvieron notablemente altos, con un 55% en el primer ciclo, un 60% en el tercero y, a 

pesar de la significativa pérdida de material, aún se logró un 29% de degradación en el quinto 

ciclo.  

Tabla 11  

Perfilometría de los vidrios depositados antes y después de usar en pruebas microfluídicas. 

 

Esta discrepancia entre la pérdida de masa y la retención de actividad sugiere que, si 

bien el catalizador se está desgastando, la capa restante permanece activa y la superficie del 

reactor conserva su actividad fotocatalítica. Por lo tanto, se puede concluir que el 

desprendimiento de la capa fina no cambia la superficie activa del reactor, al menos en 

términos de su capacidad para mantener una degradación catalítica apreciable, lo que indica 

una robustez prometedora para aplicaciones en flujo continuo (Payling et al., 2002). 

La espectroscopia infrarroja de los vidrios soportados utilizados para llevar a cabo 

estos experimentos se muestran en la Figura 33 donde el blanco es el portamuestras sin 

Capa fina Espesor Rugosidad 

Antes de usar 10790 7622 

Antes de usar 12474 3599 

Primer ciclo 8394 3217 

Tercer ciclo 4808 2577 

Quinto ciclo 1262 2339 
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depositar el material CNB50, este tiene bandas de absorción características desde los 1400 

hasta los 2000 cm-1, en los espectros de Antes y Después se muestran dichos portamuestras 

con el material depositado por spray coating, estos espectros no presentan cambios , es decir 

que después de usar estas capas finas no existe adsorción del contaminante en la superficie 

del microreactor, también muestra que no existen cambios considerables en la superficies del 

material al realizar las pruebas fotocatalíticas. 

Figura 33  

Espectros FTIR de los vidrios soportados con CNB50. 

 

El desgaste de los materiales soportados no influye directamente en la eficiencia del 

microreactor hasta el cuarto y quinto ciclo, el contaminante no se mantiene adherido a la capa 

fina del material, por otro lado, el flujo del contaminante dentro del microreactor produce 

disminución en la capa fina relacionados con el espesor y la rugosidad de la superficie, por 

lo que aumentar la cantidad de ciclos de uso puede llevar a un punto donde se desprenda el 

fotocatalizador depositado por completo. 
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CAPITULO 6 

Conclusiones 

La optimización de la síntesis de BiOBr puede orientarse según distintos objetivos, 

ya sea para mejorar propiedades específicas del material o bien con base en la aplicación 

deseada, lo cual determina también qué factores cobran mayor relevancia. Aunque conocer 

los parámetros que influyen directamente en la degradación de contaminantes como el 

colorante índigo carmín (IC) es esencial, también resulta clave analizar cómo las condiciones 

de síntesis modifican las propiedades estructurales, ópticas y superficiales del material, ya 

que estas mismas características determinan su desempeño fotocatalítico. Entre los factores 

experimentales estudiados, la temperatura fue el más influyente en los tres enfoques de 

optimización, ya que al incrementarse favorece tanto la formación de defectos como la 

disminución de la brecha de banda, lo que deriva en una mayor eficiencia en la degradación 

del IC. La muestra L7, sintetizada con condiciones similares (180 °C, 6 horas, pH alcalino, 

0.003 mol), logró degradar más del 90% del contaminante en un tiempo de reacción de 2 

horas. La validez de este resultado fue confirmada mediante pruebas de reproducibilidad, las 

cuales mostraron una desviación de apenas un 4% entre repeticiones. El análisis mediante 

pruebas de inhibición de radicales libres reveló que los radicales hidroxilo (·OH), generados 

tanto por oxidación directa en los huecos del material como en el medio de reacción, son las 

especies activas predominantes en el mecanismo de degradación del IC. Por otra parte, la 

evaluación del desempeño del catalizador en ciclos de reúso mostró una reducción progresiva 

de la eficiencia a partir del tercer ciclo. 

Con relación al nitruro de carbono (g-C₃N₄), la muestra con mejor desempeño, 

gCN544, presentó un Band gap de 2.8 eV, ligeramente menor que el de las muestras 

sintetizadas a mayor temperatura (~3.0 eV) y también menor que la muestra con menor 

tiempo de exfoliación (gCN542, con 2.82 eV). Este comportamiento sugiere que la 

temperatura y el tiempo de síntesis afectan directamente las propiedades ópticas del material. 

La formación de heterouniones tipo escalonado (tipo II) entre el g-C₃N₄ y el BiOBr 

permitió mejorar la eficiencia fotocatalítica de ambos semiconductores. Gracias al 
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conocimiento de la posición relativa de sus bandas de conducción y valencia, fue posible 

proponer un mecanismo de transporte de cargas que justifica el aumento en la actividad 

catalítica. En dicho mecanismo, los electrones excitados en la BC del BiOBr se recombinan 

en la BV del g-C₃N₄, mientras que los huecos en la BV del BiOBr son utilizables para 

reacciones de fotooxidación y los electrones en la BC del g-C₃N₄ facilitan la reducción, este 

mecanismo de heterounión de esquema Z permite aumentar la degradación y disminuir la 

tasa de recombinación. 

Los materiales con igual proporción de g-C₃N₄ y BiOBr mostraron una mejora 

significativa en la eficiencia fotocatalítica, como se evidencia en los análisis de FTIR y DRX. 

La muestra CNB50, con 50% peso de g-C3N4, alcanzó una degradación del 30% de 

amoxicilina (50 ppm) tras 300 minutos de iluminación bajo una lámpara LED de 13 W, 

siendo esta la condición más favorable entre las probadas en reactores tipo batch. 

Por otra parte, las pruebas realizadas en reactores microfluídicos mostraron una 

eficiencia notablemente superior, logrando una degradación superior al 60% en solo 30 

minutos de iluminación. Las muestras obtenidas tras 150 y 300 minutos de uso fueron 

utilizadas para determinar la vida útil del material. En general, la actividad fotocatalítica 

aumentó con el tiempo de exposición a la luz, siendo la muestra de 300 minutos más activa 

que la de 150 minutos. Sin embargo, se observó una disminución considerable en la eficiencia 

a partir del cuarto ciclo de reutilización, lo que indica una vida útil limitada del catalizador. 

El mecanismo de degradación de la amoxicilina se lleva a cabo principalmente por el 

efecto de los radicales libres (°OH) en el medio de reacción formados por la acción de los 

huecos al iluminar el catalizador, en menor medida el efecto oxidante de los huecos en la 

superficie del material interviene, provocando una inhibición al 15% en 30 minutos de 

residencia, de un 35% total de degradación. El flujo del contaminante en el microreactor 

relacionado directamente con el tiempo de residencia mostró un uso eficiente del reactor en 

30 minutos de residencia.  

En conclusión, aunque el desgaste físico de la capa delgada de BiOBr/g-C3N4 redujo 

progresivamente su espesor hasta el 29% en el quinto ciclo, la actividad catalítica se mantuvo 

notablemente alta. Los análisis de FTIR confirman que no hubo adsorción residual del 
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contaminante y que la integridad química del material se preservó tras su uso. Esta 

discrepancia entre el desgaste mecánico y la retención de funcionalidad demuestra que el 

desprendimiento de la capa no altera significativamente la superficie activa del microreactor. 

Por lo tanto, el sistema muestra robustez para aplicaciones en flujo continuo, manteniendo 

su eficiencia catalítica a pesar de la erosión gradual de las capas finas. 

Perspectivas 

Como perspectivas a tomar a partir de este trabajo se pueden realizar trabajos 

enfocados en la descripción de los mecanismos de transporte de cargas, y la degradación de 

la amoxicilina mediante el uso de sistemas de cromatografía de gases acoplado a un detector 

de masas para así conocer las rutas por las cuales el catalizador puede llevar a cabo la 

descontaminación, así como determinar la toxicidad de sus subproductos de degradación en 

comparación con los contaminantes, puesto que existen algunos subproductos orgánicos que 

pueden presentar una problemática mayor, ya que al ser moléculas más pequeñas pueden 

distribuirse y ser absorbidas con mayor facilidad. Otro fundamento para probar es utilizar 

métodos de caracterización especializada en electroquímica y microscopía TEM y otros para 

determinar el movimiento de electrones entre ambos semiconductores. 

Otras pruebas que realizar pueden incluir aquellas relacionadas con el diseño del 

microreactor, por ejemplo, aumentar los tiempos de residencia a través de microcanales, crear 

sistemas en paralelo o en serie para que el contaminante sea expuesto a distintos 

catalizadores. 
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