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Resumen 

En este trabajo se trabajó con dos materiales básicos para evaluar su efectividad en 

la producción de hidrógeno. 

Primero se realizó un estudio sobre el efecto de la temperatura de calcinación de 

MgO comercial para ser utilizado como soporte de CdS por el método de 

precipitación. Después se realizó una comparación en el MgO sintetizado a partir de 

diferentes precursores de magnesio (Mg2(NO)3, MgCO3 y C4H10O2Mg) calcinados a 

900°C para posteriormente soportar CdS, el material que mejor actividad dio en esta 

serie fue el CdS soportando en MgO a partir del carbonato de magnesio, dando una 

producción de 2833.6 μmol H2/gCat*h usando luz visible, adicionalmente se realizó la 

variación de CdS soportada sobre MgO y 5% en peso fue la cantidad óptima para 

esta reacción. 

Por otro lado, se llevó a cabo la síntesis de un material tipo hidrotalcita ZnAlCd (ZAC) 

por el método de coprecipitación, para posteriormente evaluar el efecto de la 

concentración de azufre (60, 80 y 100%) en la reacción de producción de hidrógeno 

utilizando luz ultravioleta, siendo el material ZAC-100S que presentó 7403.3 μmol 

H2/gcat*h. 

Se realizaron caracterizaciones de estos materiales (DRX, reflectancia difusa UV-

Vis, FTIR, fisisorción de N2, SEM, EDS, TEM) para poder determinar sus 

propiedades, texturales, electrónicas, estructurales y proponer un mecanismo de 

reacción. En los dos tipos de materiales se muestra la formación de heterouniones 

que favorecen la separación de portadores de carga para un mejor transporte de 

éstos. 
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1.1 Introducción 

Como una necesidad que se tiene al presente de reducir el nivel de contaminantes 

existentes en la atmósfera (siendo los primordiales causantes del efecto invernadero) 

y sin acudir a restricciones en la producción de energía, ya que involucraría un 

retraso en el desarrollo económico, tecnológico e investigativo de nuestro país, se 

propone como solución el hidrógeno. 

El hidrógeno puede producirse a partir de fuentes de energías limpias y renovables. 

Una de las técnicas estudiadas extensivamente en los últimos años, es la 

fotocatálisis, ya que resulta ser de bajo costo y muy amigable con el medio ambiente. 

Con ello se han desarrollado fotocatalizadores con características que puedan 

aprovechar la energía solar y así poder disociar el agua en hidrógeno y oxígeno [1]. 

Se han publicado resultados que muestran la eficiencia en la producción de 

hidrógeno usando semiconductores comoTiO2, ZnS, CdS, ya que algunos de ellos 

exhiben una energía de banda prohibida y posición en las bandas de conducción y 

de valencia que son factibles para la oxidación y reducción del agua bajo la 

irradiación ultravioleta y/o visible [2, 3]. Dentro de estos semiconductores el CdS es 

un buen candidato debido a su potencial suficientemente negativo (-0.66 V a pH 7) y 

la absorción óptica a 520 nm (gap = 2.4 eV). El CdS tiende a oxidarse en presencia 

de huecos (h+) fotogenerados dando como resultado el proceso de fotocorrosión, y 

ciertamente, esta característica limita sus usos. Sin embargo, esta fotocorrosión 

anódica puede ser evitada utilizando una molécula de sacrificio capaz de reaccionar 

con los h+ fotogenerados [4]. Otra forma de evitar la fotocorrosión anódica y mejorar 

la estabilidad del CdS, incluyendo el uso de agentes de sacrificio, es sintetizar 

materiales con mezclas de semiconductores con banda prohibida ancha (TiO2, ZnS, 

ZnO, LaMnO3). 

En este sentido, se han realizado varios esfuerzos para mejorar la estabilidad del 

CdS, un buen ejemplo de esto es el compuesto CdS-RuO2/TiO2 sintetizado por 

Serpone et. al., donde se describe un mecanismo de transferencia de electrones 

interparticular para explicar la mejora en la actividad fotocatalítica en la generación 

de hidrógeno a partir de H2S, sugiriendo que, en este compuesto, los electrones de 
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la banda de conducción del CdS son transferidos a la banda de conducción de TiO2 

y posteriormente al RuO2. Por lo tanto, esta deslocación electrónica reduce la 

recombinación electrón/hueco en el catalizador [5]. Otro esfuerzo para reducir la 

fotocorrosión de CdS/Al2O3 fue publicado por Borgarello et al. donde se propuso que 

una transferencia de electrones entre la banda de conducción de CdS y alúmina se 

lleva a cabo. Además, Sobeźynski et al.  soportó CdS sobre SiO2 dopado con Pt y lo 

utilizó como fotocatalizador en una reacción de producción de hidrógeno 

comparándolo con una mezcla de semiconductores con banda prohibida ancha 

(TiO2, ZnO, SnO2, o WO3) [6].  

La síntesis de ZnS y CdS coprecipitado en películas de Nafion (polímero sintético 

con propiedades iónicas) y SiO2 para la producción fotocatalítica de H2 bajo luz 

visible fue publicada por Kakuta et al., Explicaron en este estudio que el contacto 

entre estos dos semiconductores mejora la actividad fotocatalítica, sin aclarar el 

mecanismo de la interacción de ellos [7]. También se prepararon materiales de ZnS-

CdS/SiO2 y ZnS-CdS/Al2O3 y se utilizaron como catalizadores para la generación 

fotocatalítica de hidrógeno, sugiriendo que, aunque la interacción entre los 

semiconductores juega un papel importante en la actividad fotocatalítica, la gran área 

de contacto entre ellos es también un factor importante. Por otro lado, Antoniadou et. 

al.   argumentó que el incremento de la actividad fotocatalítica en el compuesto ZnS-

CdS/SiO2 se debe a la reducción de los sitios de recombinación en la superficie del 

CdS y también al cambio en la banda plana del CdS de 0.7 a potenciales más 

negativos [8]. Subrahmanyam et al. compararon el comportamiento fotocatalítico del 

CdS soportado sobre MgO y Al2O3, y observaron que CdS/MgO muestra un 

rendimiento muy alto en comparación al CdS/Al2O3, lo que se atribuye a la naturaleza 

básica del soporte [9]. Posteriormente, el mismo grupo de investigación aumentó la 

basicidad del MgO con los metales alcalinos y también describió que esto aumenta 

drásticamente la actividad fotocatalítica del CdS soportado sobre este óxido metálico 

modificado. Sathish et al. prepararon nanopartículas de CdS cúbicas mesoporosas 

cargadas con Pt soportadas sobre Al2O3 y MgO y argumentaron que, cuando se 

utiliza el soporte MgO básico, se observa una mayor actividad para la producción 

fotocatalítica de hidrógeno [10]. 



 

 
5 

 

En este contexto, el óxido de magnesio es un excelente candidato como soporte 

catalítico. Se han llevado a cabo varias reacciones que soportan la especie catalítica 

activa sobre MgO, por ejemplo, la deshidrogenación oxidativa de propano sobre 

V2O5/MgO [11], la deshidrogenación oxidativa de ciclohexano usando VOx/MgO [12], 

el reformado de metano usando Ni/MgO [13], la hidrodesulfuración de benzotiofeno 

con CoMoS/MgO y NiMoS/MgO [14]. Otra característica importante de MgO es su 

basicidad única (punto isoeléctrico de aproximadamente 12) que la hace formar una 

clase exclusiva aparte de otros soportes y sorbentes tales como alúmina, zeolitas, 

carbón activo, sílice, etc., que son ácidos, neutros o anfóteros [15]. 

Por lo tanto, en el presente estudio, se reporta la síntesis de una serie de materiales 

híbridos orgánicos-inorgánicos CdS (en) soportados sobre MgO, así como otros 

materiales básicos del tipo hidróxidos dobles laminares (HDL), y probar su actividad 

fotocatalítica en una reacción de producción de hidrógeno utilizando una molécula 

de sacrificio, como el metanol. 

1.2 Antecedentes 

El hidrógeno es considerado como el combustible ideal del futuro. A largo plazo, esta 

molécula provendrá de fuentes de energía renovables como el agua que, mediante 

la fotólisis, usarán la energía procedente del sol para disociarla en hidrógeno y 

oxígeno. 

El hidrogeno es considerado el combustible que puede dar solución a dichos 

problemas debido a que:  

✓ Su obtención es a base de agua, la cual puede ser utilizada en varios países 

sin importar su riqueza energética, 

✓ puede suplir a los combustibles utilizados en la actualidad, 

✓ los productos generados no son considerados contaminantes, 

✓ es una fuente de energía que puede ser almacenada, entregada y empleada 

para las necesidades energéticas del presente y del futuro.  
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✓ Las condiciones suaves de reacción son totalmente controlables; Reacción 

confinada, recuperación de hidrogeno, presiones suaves de 1 atm, 

temperatura de reacción de 25°C, entre otras.   

El hidrógeno molecular se encuentra en muy pequeñas cantidades en la atmósfera, 

está ampliamente distribuido en la tierra en combinación con otros elementos en 

donde el compuesto más importante y abundante que contiene hidrógeno es el agua. 

El hidrógeno existe en todos los componentes de la materia viva y es parte principal 

de los hidrocarburos y de una extensa variedad de sustancias orgánicas. 

Principalmente sus aplicaciones industriales son el refinado de combustibles fósiles, 

por ejemplo, el hidrocraqueo (rompimiento por hidrógeno) y la producción de 

amoniaco, usado especialmente para fertilizantes. 

Existen varios métodos que permiten producir hidrógeno, principalmente, reformado 

de metano, sin embargo, este proceso produce emisiones de CO2 que es uno de los 

mayores contaminantes para el medio ambiente. También ha sido generado a partir 

de la electrólisis del agua usando electricidad, la cual puede ser generada a partir de 

la combustión de compuestos fósiles generando CO2, además de que el costo es 

muy elevado en este proceso. Por otro lado, el H2 puede ser generado a partir de la 

descomposición fotocatalítica del agua (reducción de H+) usando energía fotónica 

proveniente del sol mediante el uso de fotocatalizadores que sean capaz de absorber 

esta energía y puedan efectuar los procesos de reducción y oxidación del agua. 

En este trabajo, utilizaremos este proceso debido a que es económico y amigable 

con el medio ambiente. 

1.2.1 Reformado de metano 

El reformado de metano con vapor implica la conversión endotérmica de metano, 

vapor de agua y un catalizador en hidrógeno y monóxido de carbono, descrita por 

la Ecuación 1.1:  

CH4(g)  + H2O(g)  
∆,cat
→  CO(g) +  3H2(g)                    Ecuación 1.1 

http://es.wikipedia.org/wiki/Fertilizante
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La energía en forma de calor proviene generalmente de la combustión de parte del 

gas de alimentación de metano. Este proceso ocurre a temperatura de entre 700-

850°C y presiones de 3-25 bar; el gas producto que se obtiene es aproximadamente 

del 12% y éste a su vez puede convertirse en dióxido de carbono e hidrógeno a 

través de la reacción de cambio de líquido-gas (Ecuación 1.2). 

CO(g) + H2O(l) 
cat
→  CO2(g) + H2(g) + ∆                   Ecuación 1.2 

Por otra parte, la oxidación parcial del gas metano con oxigeno gaseoso genera 

monóxido de carbono e hidrógeno (Ecuación 1.3). La reacción es exotérmica en este 

proceso, por lo tanto, es posible el diseño de un reactor más compacto ya que no 

hay necesidad de algún calentamiento externo. 

CH4(g) + 
1

2
O2(g)  

 cat
→  CO(g) + 2H2(g) + ∆                Ecuación 1.3 

El reformado autotérmico es una combinación de reformado con vapor (Ecuación 

1.1) y oxidación parcial (Ecuación 1.3). La reacción general es exotérmica, por lo que 

libera calor. La temperatura de salida del reactor está en el intervalo de 950 – 1100° 

C, y la presión del gas puede ser tan alta como 100 bar. Nuevamente, el CO 

producido reacciona con agua para generar CO2 y H2 a través de la reacción de 

cambio líquido-gas (Ecuación 1.2). La necesidad de purificar la salida de los gases 

aumenta significativamente los costos de la planta y reduce la eficiencia total. 

1.2.2 Electrólisis de agua 

La electrólisis del agua es el proceso donde el agua se divide en hidrógeno y oxígeno 

mediante la aplicación de energía eléctrica (Ecuación 1.4). La energía total que se 

necesita aumenta ligeramente con la temperatura para la electrólisis del agua, 

mientras que la energía eléctrica requerida disminuye. 

Por lo tanto, un proceso de electrólisis a alta temperatura podría ser recomendable 

cuando el calor a temperatura alta está disponible como calor residual de otros 

procesos. Esto es especialmente importante a nivel mundial, ya que la mayor parte 



 

 
8 

 

de la electricidad producida se basa en fuentes de energía fósil con una eficiencia 

relativamente baja [133].  

H2O(l) + electricidad → H2(g) +
1

2
O2(g)                  Ecuación 1.4 

1.2.3 Descomposición de agua en H2 y O2 

La descomposición de agua en H2 y O2 se describe por la Ecuación 1.5. 

H2O → H2(g) +
1

2
O2(g)   ΔG° = 237 kJ/mol, (1.3 eV, λmín  = 1100nm)     Ecuación 1.5 

Esta reacción es similar a la fotosíntesis donde la energía del fotón es convertida a 

energía química con un cambio de energía libre de Gibbs grande y positiva. 

La descomposición de agua puede ser catalizada por algunos semiconductores 

inorgánicos, el primer trabajo reportado fue el de Honda y Fujishima en 1972 donde 

estudiaron al TiO2 para producir H2 [16]. 

Dado que esta reacción se lleva a cabo mediante procesos fotocatalíticos, la Figura 

1.1 ejemplifica el proceso fotocatalítico para la descomposición de agua de forma 

general. 

 

Figura 1.1. Proceso fotocatalítico para la descomposición del agua. 
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En el paso (i) (Figura 1.1) se da la absorción de fotones en el semiconductor para 

formar el par electrón-hueco. Cuando la energía de la luz incidente, mayor o igual a 

la energía de banda prohibida llega a la banda de valencia (BV) y un electrón es 

promovido a la banda de conducción (BC) y este electrón a su vez es sustituido por 

una carga positiva h+ (hueco); el par electrón-hueco provoca reacciones de óxido-

reducción. 

 

Figura 1.2. Proceso de transferencia de electrones en la disociación de agua usando 

semiconductores. 

La Figura 1.2 muestra la forma en cómo actúa un semiconductor; cuando la banda 

de valencia del semiconductor es excitada por fotones con igual o mayor energía que 

la de banda prohibida (Eg), los electrones son promovidos del nivel de valencia al de 

conducción. 

El paso (ii) (Figura 1.1) del proceso fotocatalítico consiste en la separación y 

migración de las cargas a la superficie del material semiconductor. Se pueden 

generar recombinaciones, las cuáles son la unión electrón-hueco, en la superficie y 

dentro del material; sin embargo, las recombinaciones no son favorables en el 

proceso fotocatalítico ya que disminuye el número de electrones (e-) “libres” en la 

superficie y por consecuencia decae el número de reacciones de reducción por lo 

que la producción de H2 se desfavorece. Para evitar este proceso, se han empleado 

agentes de sacrificio, los cuales contienen electrones que son utilizados para la 

recombinación con los huecos generados en el fotocatalizador y así aumentar la 

producción de H2 [17]. 
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El paso (iii) (Figura 1.1) implica las reacciones de óxido-reducción del agua. Éstas 

se llevan a cabo en la superficie del material, donde los e- contribuyen a la reducción 

del agua para producir H2 y los h+ contribuyen a la oxidación del agua produciendo 

O2; dado que el O2 no es un producto relevante para la técnica, las cargas positivas 

pueden ser atrapadas con moléculas orgánicas para inhibir el proceso de oxidación 

del agua.  

Algunos fotocatalizadores heterogéneos tienen propiedades semiconductoras, es 

decir, tienen un nivel de valencia el cuál es separado del nivel de conducción por una 

energía de banda prohibida superior a 1.23 eV, correspondiente al potencial de 

disociación del agua. 

Óxidos metálicos, tales como SrTiO3 [18] TiO2, K4Nb6O17 [19] NaTaO3 [20] poseen 

estructuras de bandas adecuadas que satisfacen el requisito termodinámico para la 

disociación del agua, y no son tóxicos y muy estables durante el proceso 

fotocatalítico, por lo que se reportan como fotocatalizadores de óxidos más eficientes 

para la disociación del agua reportados hasta ahora, pero resultan ser muy costoso. 

Pero todos ellos son activos bajo luz ultravioleta. En la Figura 1.3 se observa una 

relación entre los niveles de banda prohibida de algunos semiconductores. 

 

Figura 1.3. Relación entre los niveles de banda prohibida para algunos semiconductores y la 

energía de potencial redox de la descomposición de agua [21]. 



 

 
11 

 

Por otra parte se han reportado trabajos de sulfuros que han mostrado buena 

actividad en la producción de H2, sólo que estos materiales no son capaces de 

disociar el agua por sí solos, además que presentan problemas de fotocorrosión, por 

lo que es necesario el uso de agentes de sacrificio; soluciones acuosas de Na2S con 

Na2SO3 y metanol han exhibido excelentes actividades fotocatalíticas usados como 

agentes de sacrificio [22, 23].  

1.2.4 Soportes 

En el área de la catálisis heterogénea comúnmente los soportes más aptos para la 

preparación de catalizadores presentan ciertas características, tales como una 

elevada porosidad y, por tanto, alta área específica para que la relación de área 

activa por unidad de volumen sea alta y la difusión de reactivos y productos a través 

de su estructura sea efectiva, favoreciendo la llegada de los mismos a los centros 

activos. Su interés industrial se basa en la combinación de porosidad y resistencia 

mecánica.  

Algunos materiales empleados como soportes, debido a que son económicamente 

accesibles y estables química, térmica y mecánicamente, son los óxidos, 

aluminosilicatos (naturales o sintéticos), zeolitas, carbón activo, etc., donde se 

dispersa el componente activo, modificando características (acidez-basicidad, 

propiedades redox, tamaño de poro, etc.) mediante procesos sencillos para 

aplicarlas a las necesidades de la reacción concreta en la que se empleen.  

1.2.5 MgO 

El óxido de magnesio (MgO) es un sólido básico que presenta una estructura de sal 

de roca simple, con una coordinación octaédrica del átomo de magnesio con el 

oxígeno; algunos cálculos de orbitales moleculares indican que su estructura 

electrónica es altamente iónica.  

El MgO de área superficial alta se obtiene a partir de la descomposición térmica de 

los correspondientes hidróxidos o carbonatos, requiriéndose altas temperaturas, 

desprendiéndose H2O, CO2 y O2. La eliminación de estos gases genera la aparición 
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de los pares Mg-O superficiales con diferente índice de coordinación, 

proporcionándole propiedades básicas [24, 25]. Durante el tratamiento térmico y en 

presencia de pequeñas cantidades de agua, el MgO es altamente higroscópico, por 

lo que puede producirse la quimisorción superficial del agua, con disociación 

heterolítica sobre los pares Mg2+ 
LC-O-2

L´C, siendo L igual a 3, 4 ó 5 (L=3, esquinas; 

L=4, bordes; L=5, terraza) generando dos tipos de grupos hidroxilo: uno por 

protonación de los aniones O2-
L´C y otros por hidroxilación de los cationes Mg2+ LC 

(Figura 1.4A), lo que crea una superficie hidroxilada [24, 26]. La temperatura de 

tratamiento y de la labilidad de los distintos grupos hidroxilo superficiales presentes 

nos dará el grado final de hidroxilación del MgO. Además, al aumentar la 

temperatura, los pares Mg2+
LC-O-2

L´C de mayor índice de coordinación son más 

estables, por lo que se logra una mayor cristalinidad y una menor cantidad de 

defectos superficiales (Figura 1.4B) [27]. Con el aumento de la temperatura final de 

tratamiento se espera que los defectos y la hidroxilación superficiales disminuyan y 

por ende, varíen las propiedades básicas superficiales de dicho material [28].  

 

Figura 1.4. A) Disociación heterolítica del agua sobre pares Mg2+
LC-O-2

L´C. B) Esquema de la 

estructura superficial del MgO [(100), (110), (111): índices de Miller; 3C, 4C, 5C: número de 

coordinación de los iones [27]. 

El MgO posee muchas aplicaciones químicas y electrónicas. Dentro del área de 

catálisis éste presenta una actividad muy importante, por sus propiedades 

fuertemente básicas en las reacciones orgánicas [29]. El polvo de MgO ha sido 

utilizado como un catalizador o como soporte de catalizadores para algunas 

reacciones tales como reformado en seco, deshidrohalogenación, deshidrogenación 

oxidativa de butano [29-33], etc. Es muy apropiado para aplicaciones de aislamiento 

debido a su baja capacidad calorífica y alta temperatura de fusión [34, 35]. Otra 

     

B) 
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aplicación de MgO es utilizarlo como material fundamental para la bomba de calor 

química para la reducción de emisiones de CO2 [36] o como material de sustrato para 

el crecimiento epitaxial de películas delgadas con propiedades magnéticas o 

electrónicos deseables [37], [38] También se han reportado trabajos de degradación 

de compuestos orgánicos [39],[40] y oxidación de alcoholes [41] usando metales 

soportados en MgO. Para la producción de hidrógeno en reformado catalítico se ha 

usado Pt y mezcla de semiconductores de ZnS-CdS-TiO2, soportado en MgO [9, 42-

44]. 

El MgO se puede obtener a partir de diferentes precursores y usando varios métodos 

de síntesis para conseguir numerosas ventajas como la reactividad, distribución de 

tamaño de partícula controlada, elevada área específica y homogeneidad química, 

permitiendo mejorar las propiedades químicas y mecánicas del polvo final. 

1.2.6 Mg(OH)2 

El hidróxido de magnesio, Mg(OH)2 ha llamado mucho la atención, por su amplia 

aplicación en los campos de retardantes de llama y protección del medio ambiente 

[45]. Ha aumentado su interés de estudio debido a su alta área superficial, que es de 

bajo costo y baja toxicidad [46], además que tiene baja solubilidad a temperatura 

ambiente. Generalmente, la forma, el tamaño de partícula, distribución de tamaño de 

partícula y dispersabilidad dependen fuertemente sobre el proceso de preparación 

de Mg(OH)2 [45]. Métodos incluyendo precipitación, método hidrotermal, 

electrorreducción y microondas son algunos de los métodos utilizados para 

desarrollar las estructuras de cristales de hidróxido de magnesio, tales como placas, 

laminas, barras, similar a una aguja y así sucesivamente [47, 48]. 

1.2.7 CdS 

El sulfuro de cadmio (CdS) tiene una distribución electrónica alrededor del átomo 

más electronegativo (S) quedando el Cd con una ionización positiva, otorgándole el 

carácter iónico. El CdS es un semiconductor que tiene una energía de banda 

prohibida de 2.4 eV (Figura 3), el cual tiene la capacidad de absorber la radiación de 

la longitud de onda incidente proveniente de una fuente luminosa que irradie en la 
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región visible [49],[50]; se ha demostrado que es un buen fotocatalizador, ya que la 

posición de la banda de conducción está ubicada hacia valores negativos de 

potencial, por lo que la luz visible puede provocar la excitación de los electrones en 

la banda de valencia dando lugar a los huecos de potencial de oxidación, lo cual 

puede facilitar la transferencia de electrones desde su superficie a las moléculas 

adsorbidas y así producir una fotoactividad efectiva [51],[52]. La naturaleza directa 

de sus transiciones electrónica promueve un alto coeficiente de absorción óptico. Su 

estructura cristalina le permite contar con un momento cristalino cero (k = 0) en la 

parte inferior de la banda de conducción, convirtiéndolo en semiconductor de banda 

prohibida directa [134]. Además de la posición negativa de la banda de conducción, 

es importante considerar también la brecha de energía (Eg).  

La actividad fotocatalítica del CdS, depende de las características obtenidas en el 

proceso de síntesis. Es importante llevar un control en el tamaño de partícula, 

obtener una estructura cristalina cúbica o  hexagonal compacta, un área específica 

grande [53],[21], entre otras. El CdS se ha sintetizado por varios métodos, entre ellos 

están el hidrotermal y el de precipitación; algunos de los precursores de azufre 

utilizados en la síntesis del CdS son: tiourea, tioacetamida, tiosemicarbazida, Na2S, 

Na2S2O3, entre otros [54], además que se sugiere el uso de etilendiamina como 

agente coordinante para controlar su morfología, estructura cristalina y el tamaño de 

las partículas, que a su vez afecta la actividad fotocalítica en la producción de 

hidrógeno [55]. 

Con el fin de mejorar la actividad del CdS, se han reportado combinaciones de éste 

con otros semiconductores y también se han utilizado soportes de óxidos metálicos, 

presentando así buena actividad en la disociación del agua, tales como: 

CdS/K2Ti4O9, CdS/K2Ti3.9Nb0.1O9 [56, 57], ZnO, LaMnO3, TiO2, [49]. Sathish et al. en 

2006 sintetizaron nanopartículas de CdS preparado con zeolita, en donde pudieron 

observar fases cubicas y hexagonales y al adicionar metales como platino y paladio 

aumentaron la fotoactividad del material [58]; Zhang et al. en 2013 lograron la 

intercalación de CdS nanopartículas en el espacio interlaminar de la bentonita, lo 

cual es benéfico para la transmisión de electrones fotogenerada desde el CdS a la 

capa de bentonita para la mejora de las actividades de producción de hidrógeno [59];  
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Tabla 1.1. Semiconductores para la producción de hidrógeno. 

Fotocatalizador 
Método de 

síntesis 
Luz 

incidente  
Agente de 
sacrificio 

Actividad 

(μmolh-1) 
Ref. 

CdS/TiO2 Solvotermal 450 W Hg-arc Na2SO3+Na2S ~110 [49] 

CdS/K2Ti3.9Nb0.1O9 --- 300 W Xe Na2SO3+Na2S 4600 [57] 

CdS/bentonita Descomposi-
ción termal 

350 W Xe Na2S:Na2SO3 
(5:1) 

114.7 [59] 

CdS-ZnS Impregnación 500 W 
halógeno 

Na2SO3, Na2S ~ 46 [60] 

Pt-CdS/alumina Sol-gel 150 W 
Halógeno 

Na2SO3, Na2S 5370 [61] 

Ni-CdS Precipitación 
Fotodepósito 

300 W Xe Metanol 5908 [62] 

Zn(OH)2/Cd0.3Zn0.7S 

 

Precipitación Visible Na2SO3, Na2S 

Metanol 

8900 

3200 

[63] 

CdS/Zn2GeO4 --- UV-Vis Na2SO3, Na2S 1720 [64] 

CdS/KTa0.75Nb0.25O3 
Deposición Visible Na2S 

Metanol 

1252 

172 

[65] 

NiS/CdS Precipitación Visible Ácido láctico 7490 [66] 

W18O49/CdS Solvotermal Visible Ácido láctico 55240 [67] 

CdS/CeO2 
Electroquímico Luz blanca 

visible 

Na2SO3, Na2S 1290.5 

473.6 

[68] 

CdS/ZnIn2S4 Solvotermal Visible Trietanolamina 8930 [69] 

CdS/CoAl LDH Acoplamiento Visible Na2SO3, Na2S 495.2 [70] 

CdS/MgO 
--- Todo el 

espectro 
Na2SO3, Na2S 78 [9] 
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Deshpande et al. en 2009 sintetizaron CdS-ZnS soportado en un polímero donde 

observaron que la presencia del ambos compuestos ayuda a tener una buena 

actividad fotocatalítica [60]; Jang et al. en 2008 sintetizaron nanocables de CdS 

soportados en TiO2 el cual mostró una alta actividad fotocatalítica para producir 

hidrógeno [49]; Sahu et al. en 2009 reportaron la reducción de agua a hidrógeno por 

luz visible sobre Pt-CdS soportado en alúmina en donde esta dependía de la cantidad 

de iones sulfuro depositado en la superficie, además observaron que el catalizador 

se desactivaba por el hidrógeno generado [61]. En 2014, Chen et al. depositaron 

Ni2O3 sobre CdS usando NaOH ya que un medio alcalino hace que mejore la 

actividad fotocatalítica y la eficiencia cuando usaba metanol como agente de 

sacrificio [62]. En la Tabla 1.1 se muestras algunos trabajos empleando CdS 

En la actualidad se utiliza una amplia gama de catalizadores, buscando catalizadores 

heterogéneos económicos que presenten buena actividad, selectividad y durabilidad 

favoreciendo su aplicación en condiciones diversas de presión y temperatura. 

1.2.8 Hidróxidos doble laminares 

Uno de los retos actuales de la fotocatálisis es evitar la recombinación de las 

especies fotogeneradas ya que esto disminuye la producción de Hidrógeno. Con el 

fin de mejorar la cantidad de hidrógeno obtenido, se ha trabajado en sistemas con 

heterouniones, esquema Z, óxidos mixtos, hidróxidos doble laminares, etc. 

Los hidróxidos dobles laminares (LDH´s por sus siglas en inglés), arcillas aniónicas 

o materiales tipo hidrotalcita contienen al menos dos tipos de cationes metálicos, 

formando una estructura laminar capaz de albergar especies aniónicas que pueden 

ser intercambiables en su cavidad interlaminar [71] [72]. 

La composición química general de los LDH es [M2+
(1-x) M3+

(x) (OH)2]x+ (An-)x/n. mH2O, 

donde M2+ and M3+ son iones divalentes y trivalentes cargados positivamente, 

respectivamente; An- corresponde a los iones cargados negativamente que están 

intercalados entre las capas de brucita que está cargada positivamente;  x es la 

densidad de carga de la capa o relación molar de  [M3+/(M2+ + M3+)] que generalmente 

se encuentra en el intervalo de  0.2-0.33; y m es el número de moléculas de agua 
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adecuadas en la región de la capa intermedia junto con los aniones [73]. Se 

representa en la Figura 1.5.  

Los materiales de tipo LDH se han empleado como catalizadores heterogéneos, en 

procesos de adsorción de fármacos, fotodegradación de contaminantes [74], 

producción de hidrógeno por water splitting [75], reducción de cromo [76] entre otras 

aplicaciones.  

 

Figura 1.5. Representación general de la estructura Hidróxido Doble Laminar (LDH). [73] 

La síntesis de estos materiales se ha llevado a cabo con éxito por diferentes 

métodos, tales como: síntesis hidrotérmica, sol-gel, electrosíntesis, intercambio 

aniónico, y coprecipitación, este último, resulta ser el más fácil debido a que permite 

la modificación de diferentes parámetros estructurales, tales como la razón molar 

MII/MIII, la identidad de los cationes metálicos y del anión interlaminar además de que 

grandes cantidades de material pueden ser obtenidas a costos viables. 

Brucita

Región interlaminar

Espaciamiento basal

Espaciamiento interlaminar

Unidad octaédrica

Anión

Agua

Anión OH-



 

 
18 

 

Algunos materiales tipo hidrotalcita estudiados en los procesos fotocatalíticos son 

Zn-Al, Mg-Al, Co-Al. No obstante, también se han sintetizado materiales donde se 

sustituye al Al3+ por otro catión, tal como en el caso del sistema ZnAlCr, el cual se ha 

utilizado en la oxidación fotoquímica del gas NO [77], O bien, sistemas en los que se 

lleva a cabo la sustitución de vacancias de Oxigeno por Mn para la remoción de 

tolueno [78]. 

Tabla 1.2. Materiales tipo hidrotalcita empleados en la producción de hidrógeno. 

Fotocatalizador 
Método de 

síntesis 

Luz 

incidente 

Agente 

de 

sacrificio 

Actividad 

(μmolh-1) 
Ref. 

ZnS-ZnO/ZnAl-

LDH 
Precipitación UV Metanol 1599 [80] 

ZnAl-LDH Coprecipitación UV Metanol 1800 [75] 

ZnTi-LDH Coprecipitación 300W Xe 
Ácido 

láctico 
31.4 [81] 

CoBiTi-LDH Precipitación 200 W Xe --- 272.8 [81] 

NiCo-LDH/Cu2O 
Autoensamblaje 

electrostático 

5W luz 

blanca 

Trietano-

lamina 

eosin 

183.32 [82] 

GaZnON/r-GO Micoondas 
100 W 

(≥240 nm) 

10 % 

metanol 
140 [83] 

CdS/NiFe LDH In-situ 300 W Xe 469 23.45 [84] 

ZnCdS/NiAl 
Mezcla en 

solución básica 
5W LED 

N2SO3 

Na2S 
15.11 [85] 

CdS/NiV LDH Mezcla 5W LED 
N2SO3 

Na2S 
96 [86] 



 

 
19 

 

Las ventajas de utilizar estos materiales es que son de bajo costo, no son tóxicos, 

son fáciles de sintetizar y en este proceso se pueden modificar y llevar con éxito el 

intercambio iónico [79]. En la Tabla 1.2 se presentan algunos trabajos utilizando 

materiales tipo hidrotalcita para la producción de hidrógeno. 

1.2.9 Preparación del fotocatalizador 

Teniendo el soporte y el catalizador, se estudia entonces el método de preparación 

del material. 

La IUPAC clasifica los métodos de preparación de catalizadores en tres grupos:  

1.- Deposición: consiste en la aplicación de un componente catalítico sobre un 

soporte producido separadamente.  

Dentro de este grupo, existen diferentes métodos para la incorporación de la fase 

activa al soporte, tales como: impregnación y adsorción en disolución. El método de 

impregnación regularmente se utiliza en la industria para originar la fase activa en la 

superficie del soporte, por precipitación o cristalización, a partir de una disolución de 

la sal metálica, evaporando a sequedad el disolvente. Podemos hablar de 

impregnación normal o por humedad incipiente, dependiendo de la relación entre el 

volumen de poro del soporte y el volumen de la disolución del compuesto metálico. 

En la impregnación por humedad incipiente se utiliza un soporte seco al que se 

añade un volumen de disolución del componente activo aproximadamente igual a su 

volumen de poro, este método se utiliza cuando se pretende conseguir catalizadores 

con cargas elevadas. Sin embargo, este método conduce normalmente a una 

distribución muy extensa en el tamaño de partículas del metal, ya que el soporte se 

recubre del material activo de una forma muy poco homogénea consiguiendo una 

dispersión baja. 

El método por adsorción en disolución en medio acuoso se lleva a cabo por 

interacción de los centros activos del soporte en suspensión y los iones del 

compuesto metálico en disolución, el disolvente en exceso es eliminado por filtración. 

La interacción entre el componente activo y el soporte puede radicar en una reacción 

de intercambio iónico entre las especies catiónicas o aniónicas procedentes de la 
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disolución y el soporte, o en una atracción electrostática entre cargas opuestas, 

producida al polarizarse la superficie del sólido en una disolución de carga distinta. 

Sin embargo, el inconveniente en la elaboración de catalizadores por este método 

es que no se pueden conseguir cargas metálicas muy elevadas, a pesar de tener 

dispersiones muy altas del precursor sobre la superficie del soporte.  Por otra parte, 

la interacción que se consigue durante la adsorción estabiliza el componente 

metálico contra la sinterización en tratamientos posteriores. 

2.- Precipitación: se utiliza para producir precursores del soporte y del catalizador 

simultáneamente, esto quiere decir que los iones del componente activo y del 

soporte, que están en disolución, precipitan al mismo tiempo, generalmente como 

hidróxidos o como hidroxicarbonatos.  

Después de filtrar y secar, el sólido obtenido es calcinado y reducido. En este método 

de preparación es importante que tanto los iones del soporte como del componente 

activo estén muy bien homogeneizados durante la etapa de precipitación, para que 

las partículas estén bien distribuidas en el catalizador final. El método de 

precipitación-deposición consiste en adicionar un agente precipitante a una 

disolución que contiene al soporte en suspensión; la ventaja de este método es que 

el componente activo queda sobre la superficie del soporte y la distribución es más 

homogénea. 

3.- Eliminación selectiva: se lleva a cabo en una reacción de un reactante que 

disuelve selectivamente parte de un precursor dejando el agente activo.  

1.2.10 Agentes de sacrificio 

Para lograr un incremento en la producción de hidrógeno, se han utilizado algunos 

agentes donadores de e- o agentes oxidantes que favorecen el proceso de reducción 

u oxidación respectivamente [87, 88]. La Figura 1.5 muestra un ejemplo de una 

reacción fotocatalítica que se lleva a cabo en presencia de un agente reductor, donde 

los h+ oxidan al reactante donador en lugar del H2O, así el agente donador dona sus 

e- facilitando la reducción de los protones H+ para formar H2, por otro lado, cuando 
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se utiliza algún agente oxidante, éstos aceptan los e- favoreciendo la formación de 

O2. 

 

Figura 1.6. Diagrama de la descomposición fotocatalítica de agua en presencia de agentes 

de sacrificio, favoreciendo A) la producción de H2 y B) la producción de O2 [87]. 

El uso de agentes de sacrificio en la reacción de producción de hidrógeno también 

previene la fotocorrosión anódica de algunos materiales, tales como el CdS, 

proporcionando electrones para consumir los huecos generados y así conservar la 

estabilidad del fotocatalizador [53, 58, 89]. Entre los agentes reductores que se han 

utilizado se encuentran una mezcla de Na2S/Na2SO3, alcoholes, EDTA, entre otros, 

como ya se presentaron en la Tabla 1.1 y 1.2. 

1.2.10.1 Solución Na2S/Na2SO3 

La mezcla de Na2S/Na2SO3 en una concentración entre 0.1-0.3M/0.02-0.04M 

respectivamente, es uno de los agentes reductores inorgánicos más utilizados 

debido a la producción de electrones necesarios para la reducción del protón y evitar 

la recombinación del par electrón-hueco e--h+, así mismo evitar la fotocorrosión del 

sulfuro metálico [17, 87, 90, 91]. Las ecuaciones 1.6 y 1.7 muestran el proceso global 

de la formación de H2 a partir de la mezcla de iones S2-/SO3
2-. A continuación, se 

muestran de las reacciones que suceden en este proceso (Ecuación 1.8-1.12). Los 

huecos fotogenerados, donde el fotón incide sobre el semiconductor, oxidan a SO3
2- 
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y S2- para formar SO4
2- y S2

2-, respectivamente. Ecuaciones 1.9 y 1.10. La oxidación 

de sulfito con la formación de hidrógeno sigue dos rutas diferentes formando iones 

sulfato y disulfuro en solución alcalina. 

La producción de iones S2
2-, que actúan como un filtro óptico y compiten con la 

reducción de protones, puede reaccionar con los iones SO3
2- produciendo iones 

tiosulfato. El exceso de iones S2
2- puede ayudar a estabilizar la superficie del 

catalizador y evitar la formación de defectos de azufre, los iones tiosulfato no 

interfieren con los protones en el proceso de reducción. Sin embargo, la formación 

de hidrógeno puede decaer debido al exceso de consumo de iones SO3
2- y S2- 

presentes (Ecuaciones 1.11 y 1.12). 

Oxidación                     2SO3
2− + S2

2− + 2ℎ+ → S2O3
2− + HS−                    Ecuación 1.6 

Reducción                            2H2O + 2𝑒
− → H2 + 2OH

−                          Ecuación 1.7 

Na2S + Na2SO3 + H2O → 4Na
+ + SO3

2− + HS− + OH−         Ecuación 1.8 

SO3
2− + 2OH− + 2ℎ+ → SO4

2− + 2H+                    Ecuación 1.9 

2S2− + 2ℎ+ → S2
2−                              Ecuación 1.10 

S2
2− + SO3

2− → S2O3
2− + S2−                            Ecuación 1.11 

SO3
2− + S2− + 2ℎ+ → S2O3

2−                            Ecuación 1.12 

1.2.10.2 Mezcla metanol/agua 

Los alcoholes han sido empleados también como agentes donadores orgánicos, tal 

es el caso del metanol, debido a que reaccionan de manera irreversible con los 

huecos de la banda de valencia fotogenerada (BV) y así mejorar la eficiencia de 

separación fotocatalítica del par e--h+. Debido a que los donantes de electrones se 

consumen en la reacción fotocatalítica, su adición continua es necesaria para 

mantener la producción de H2. Las ecuaciones 1.13 y 1.14 muestran el proceso 

global de la formación de H2 a partir de la solución acuosa de metanol. Miwa et al. 

[92] propusieron un posible mecanismo de reacciones de descomposición del 

metanol (Ecuaciones 1.15-1.19), aumentando la producción de hidrógeno [17, 92, 
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93]. A partir de la formación del par e--h+ donde el fotón incide sobre el semiconductor 

y la reducción de agua para la formación de radicales ·OH, el metanol es atacado 

por los h+ para formar formaldehído, que se oxida adicionalmente por los radicales 

·OH y h+ fotogenerados para producir ácido fórmico, después, el ácido fórmico se 

descarboxila para liberar CO2. Los H+ son transferidos a la superficie del catalizador 

para reducirse a H2 por los electrones fotogenerados. 

Oxidación                     CH3OH(𝑙) + H2O(𝑙) → CO2 + 3H2(𝑔)                Ecuación 1.13 

Reducción                            2H2O + 2𝑒
− → H2 + 2OH

−                        Ecuación 1.14 

CH3OH + ℎ
+ → H+ +· CH2OH                       Ecuación 1.15 

· CH2OH + ℎ
+ → H+ + HCHO                       Ecuación 1.16 

HCHO(𝑔) +· OH + ℎ+ → HCOOH(𝑙) + H+            Ecuación 1.17 

HCOOH(𝑙)  → HCOO− + H+                    Ecuación 1.18 

HCOO− + ℎ+ → CO2 + H
+                     Ecuación 1.19 

Ambos donadores de electrones se han utilizado en la producción de hidrógeno 

utilizando al CdS como fotocatalizador, dando buenos resultados. Tabla 1. 

En este trabajo se utilizará Mg(OH)2 a partir de la hidroxilación del MgO como soporte 

del fotocatalizador CdS, debido a la fácil hidroxilación y la alta área específica, y así 

mismo, aplicando estos principios, se estudiará la variación de la naturaleza química 

y proporción de los diferentes tipos de sitios activos superficiales del MgO al variar 

la temperatura de formación y estabilización del mismo y el efecto que tiene cuando 

se soporta CdS en porcentajes pequeños, para que así este nuevo material sea 

usado en la producción de hidrógeno bajo la irradiación de luz visible. 

Por otro lado, depositar CdS en un material hidróxido doble laminar (HDL) de 

características sumamente básicas en donde, desde la sintesis del material, se 

introduzcan átomos de diferente carga que permitan y faciliten la movilidad de las 

cargas fotogeneradas, minimizando la recombinación de los pares e--h+. 
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1.2.11 Técnicas de caracterización 

1.2.11.1 Difracción de Rayos X (DRX) 

Esta técnica importante se utiliza para determinar el arreglo de átomos en los 

compuestos sólidos y para medir las longitudes y los ángulos de enlace.  

El método de Debye-Scherrer es el más utilizado para la simple identificación, donde 

la muestra está en forma pulverizada. Se utiliza un haz monocromático colimado de 

rayos X, que incide sobre una muestra policristalina formada por cristales finamente 

triturados, que están orientados en todas direcciones. La película para rayos X se 

sitúa en el interior de un cilindro concéntrico con la muestra. Los rayos difractados 

que cumplen a la condición de Bragg (la cual relaciona los ángulos θ con los cuales 

ocurre la interferencia constructiva con la distancia d de las capas de átomos de la 

muestra para rayos X de longitud de onda λ) salen de la muestra paralelamente a las 

generatrices de los conos concéntricos con la dirección del haz incidente[94], 

Ecuación 1.20. 

nλ = 2dsenθ                                   Ecuación 1.20 

Donde: 

n = orden de difracción (1 o múltiplo entero) 

λ = longitud de onda de la radiación incidente, 

d = distancia interplanar asociada a una familia de planos con índices de Miller (hkl) 

y parámetros de red (a, b, c, α, β, γ), 

θ = ángulo al cual ocurre la difracción. 

Existen ecuaciones para determinar los parámetros de red dependiendo del 

sistema cristalino que estemos utilizando, a continuación, se muestran algunas:  

Sistema cúbico                             
1

dhkl
2 = (h2 + k2 + l2)

1

a2
                     Ecuación 1.21 

Sistema tetragonal                   
1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 = [(ℎ2 + 𝑘2 ++𝑙2 (

𝑎

𝑐
)
2

]
1

𝑎2
             Ecuación 1.22 

Sistema hexagonal              
1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 = [

4

3
(ℎ2 + 𝑘2 + ℎ𝑘) + 𝑙2 (

𝑎

𝑐
)
2

]
1

𝑎2
         Ecuación 1.23 
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Sistema ortorrómbico                          
1

dhkl
2 =

h2

a2
+
k2

b2
+
l2

c2
                      Ecuación 1.24 

De igual manera con la Ecuación 23 podemos conocer el tamaño de cristal con la 

ecuación de Debye-Scherrer:  

D =
Kλ

βcosθ
                                        Ecuación 1.25 

Donde:  

K = factor de forma del cristal, y su valor es 0.9, 

λ = longitud de onda de rayos X,  

β = ancho del pico a la altura máxima media, 

θ = ángulo de Bragg. 

Para la fácil identificación, los resultados de difracción Debye-Scherrer de más de 

20000 compuestos se encuentran disponibles para los investigadores en un archivo 

de tarjetas JCPDS de difracción de polvos [95]. 

1.2.11.2 Espectroscopía UV-Vis con Reflectancia Difusa (ERD) 

La medida de la reflexión de la luz por la superficie de una sustancia en función de 

la longitud de onda establece otra manera de análisis de materiales. Estas medidas 

se realizan principalmente en aquellas longitudes de onda para las cuales un material 

es un absorbente muy fuerte, es decir para longitudes de onda donde no es posible 

obtener un espectro de absorción. Las medidas de la reflectancia R en función de 

longitud de onda λ (generalmente para longitudes de onda visibles, en el caso de 

semiconductores, o en el ultra-violeta, en el caso de aislantes), proporcionan 

información acerca de la estructura electrónica, tal como transiciones electrónicas de 

los iones metálicos y la transferencia de carga de los sólidos, así como del estado 

de la superficie del material [96]. 

Pueden utilizarse dos tipos diferentes de medidas de reflectancia: directa y difusa. 

La reflectancia directa se realiza directamente midiendo el haz de luz reflejado en el 

ángulo de reflexión correspondiente. Generalmente se realizan estas medidas en 

incidencia normal (haz de luz perpendicular a la superficie), para lo cual existen 
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accesorios que se acoplan a los espectrofotómetros. La reflectancia difusa radica en 

la medida de la luz que ha sido reflectada por la superficie del material en todas 

direcciones. Para medir reflectancia difusa se utiliza una esfera de integración, cuyo 

papel es recolectar y enviar al detector toda la luz que provenga de la muestra, 

cualquiera que sea su dirección de salida. La esfera de integración también se ajusta 

a los espectrofotómetros con el objetivo de aprovechar la fuente luminosa, el 

monocromador y la electrónica del equipo.  

Para determinar el valor de la Energía prohibida de un material podemos basarnos 

en el gráfico [F(R)*hν]1/2 vs Energía, en dónde F(R) es la ecuación de Kubelka-Munk 

(Ecuación 1.24) que es una magnitud proporcional al coeficiente de extinción (α), R 

es la reflectancia difusa y s es un factor de dispersión (scattering). El valor obtenido 

en la ordenada a la abscisa al interpolar una línea recta en la parte más lineal del 

espectro es considerado como Eg. 

F(R) =
(1−R)2

2R
=
α

s
                                Ecuación 1.26 

1.2.11.3 Espectroscopía Infrarroja (FTIR) 

La absorción de radiación infrarroja produce vibración en las moléculas. Sin 

embargo, no todas las vibraciones moleculares producen absorción en el infrarrojo, 

sino solamente aquellas que van en compañía de variaciones del momento dipolar 

eléctrico. Así las vibraciones que no hacen variar el momento dipolar, alrededor de 

un centro de simetría, no son excitadas por la radiación infrarroja. 

La asignación de las frecuencias de vibración de una molécula a contribuciones de 

grupos y enlaces individuales va correctamente mientras las frecuencias de dos 

enlaces adyacentes no son tan próximas. Cuanto más próximas se hallan dos 

frecuencias, las vibraciones interactúan más entre sí y mayor será la diferencia 

resultante entre las frecuencias observadas y las tabuladas como frecuencias de 

grupo. Naturalmente, cuanto más complicada es una molécula, más complejo es su 

espectro. No existen dos compuestos que posean el mismo espectro infrarrojo, por 

lo que el espectro de un compuesto del que se sabe que es puro es como huellas 

dactilares del mismo, dependiendo del ambiente polarizado, de los solventes, de la 
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forma de enlace que permita su identificación correcta [97]. Existen catálogos que 

contienen los espectros infrarrojos de miles de compuestos. 

1.2.11.4 Fisisorción de Nitrógeno  

El área superficial se obtiene a través de medidas de absorción física (fisisorción) 

por el llamado método BET, desarrollado por Brunauer, Emmet and Teller [135]. Éste 

se basa en la medida de volúmenes sucesivos de una molécula de gas no polar 

(generalmente nitrógeno o gases nobles) adsorbidos sobre la superficie interna de 

los poros del sólido a la vez que se mide la presión de las moléculas que se adsorben 

hasta lograr la saturación de la superficie. Se presentan diferentes formas de 

isotermas de adsorción, de acuerdo con el tipo de superficie y porosidad del 

catalizador en cuestión, tal como lo muestra la Figura 1.7. 

 

Figura 1.7. Clasificación de las isotermas de acuerdo con la IUPAC. 

Tipo I: Presenta una isoterma en forma cóncava respecto al eje de la presión relativa 

(P/P0), que aumenta rápidamente a baja presión (P/P0< 1x10-3) y posteriormente 

alcanza una meseta de saturación horizontal. Este tipo de isotermas es característico 

de materiales microporosos. El gas se adsorbe a bajas presiones debido a la energía 

alta de adsorción de los microporos. Una vez que se ha completado todo el volumen 

de los microporos, la isoterma permanece en un valor aproximadamente constante 

sobre un amplio rango de presiones. 
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Tipo II: La isoterma es cóncava a bajas presiones respecto al eje de la presión 

relativa (P/P0), posteriormente aumenta de forma lineal y finalmente se vuelve 

convexa. Puede ser descifrada como la formación de una capa adsorbida donde el 

espesor va incrementando paulatinamente a medida que aumenta la presión. Esta 

clase de isoterma es característica de sólidos no-porosos o de adsorbentes 

macroporosos. La ausencia del lazo de histéresis es una condición que se cumple 

en este tipo de sistemas. 

Tipo III: La isoterma es convexa respecto al eje de la presión relativa (P/P0) en todo 

el rango de presión. Este rasgo representa interacciones débiles entre el adsorbato 

y el adsorbente gas/sólido. En la práctica, no es común encontrase con este tipo de 

isotermas.  

Tipo IV: Este tipo de isoterma se comporta como la del Tipo II a bajas presiones, 

siendo su característica principal su lazo de histéresis. Es característica de los 

sólidos mesoporosos. La aparición del ciclo de histéresis se debe al proceso de 

llenado de los mesoporos, el cual está regido por el fenómeno de condensación 

capilar y por las propiedades percolativas (en cómo la interconectividad de las 

diferentes regiones de un sistema poroso afecta sus propiedades globales) del 

sólido.  

Tipo V: Esta clase de isotermas se obtiene cuando las interacciones entre el 

adsorbato y el adsorbente son débiles. La presencia del lazo de histéresis está 

asociada con el mecanismo de llenado y vaciado de los poros. En la práctica es poco 

común encontrase con este tipo de isotermas.  

Tipo VI: También llamada isoterma escalonada, es la menos habitual de todas las 

isotermas. Se la asocia con la adsorción capa por capa sobre superficies que son 

altamente homogéneas respecto del adsorbato. La forma del escalón depende de la 

temperatura y de los detalles del sistema. 

La distribución de tamaño de poro se usa para predecir la difusión efectiva en un 

catalizador poroso o la facilidad de acceso de las moléculas de reactante al interior 

del catalizador por difusión. Por medio de la clasificación de la IUPAC, los poros con 
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un diámetro menor a 2 nm son materiales microporosos,  mayor a 50 nm se 

denominan macropososos y aquellos materiales de tamaño intermedio son 

mesoporosos [98]. 

1.2.11.5 Microscopia Electrónica de Transmisión (MET) 

Las imágenes obtenidas proporcionan información sobre la estructura interna de los 

sólidos, por medio de un haz de electrones que atraviesa una muestra de espesor 

mínimo permitiendo la vista a detalles microestructurales no familiares al ojo humano. 

Así mismo también es posible obtener diagramas de difracción de electrones de 

áreas apartadas y paralelamente analizar elementalmente las zonas visualizadas. 

Esta técnica es la única capaz de conjugar la obtención de imágenes (espacio real), 

diagramas de difracción (espacio recíproco) y dar información acerca de la 

composición real de cada material en una escala atómica. La información obtenida 

a partir de las imágenes y de los diagramas de difracción es  complementaria y su 

análisis en conjunto permite la interpretación correcta de los resultados [99]. 

1.3 Objetivos 

1.3.1 Objetivo general 

✓ Producir hidrógeno utilizando materiales básicos con propiedades ópticas y 

electrónicas capaces de promover la reducción fotocatalítica del agua en 

presencia de un agente de sacrificio y luz visible (450 nm) y luz UV (254 nm). 

1.3.2 Objetivos específicos 

✓ Estudiar el efecto fotocatalítico en la producción de hidrógeno bajo luz visible 

(450nm) de una muestra comercial de MgO calcinada a diferentes 

temperaturas usado como soporte de CdS. 

✓ Discernir el efecto fotocatalítico en la producción de hidrógeno bajo luz visible 

(450 nm) entre los diferentes precursores (MgCO3, Mg(NO3)2, C4H10MgO2) de 

Mg2+ para la síntesis de MgO usados como soporte de CdS. 
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✓ Evaluar el efecto fotocatalítico en la producción de hidrógeno al variar el 

contenido de CdS soportado sobre MgO bajo luz visible (450nm). 

✓ Evaluar el efecto en la actividad fotocatalítica de producción de hidrógeno bajo 

luz UV (254 nm) de los materiales tipo hidrotalcita ZnAlCd modificados a 

diferentes porcentajes de azufre. 

✓ Analizar el comportamiento de los fotocatalizadores en la producción de H2 

mediante caracterizaciones fisicoquímicas (DRX, UV-Vis DRS, IRTF, 

Fisisorción de N2, etc.) de los materiales y proponer una hipótesis de 

mecanismo de reacción. 

1.4 Hipótesis 

• El acoplamiento de nanofibras de CdS sobre MgO por el método de 

impregnación modifica las propiedades electrónicas del nuevo material, 

promueve la separación de cargas, reduce la velocidad de recombinación y 

mejora la producción de H2 en presencia de luz visible (450nm). 

• La adición de S2- en la hidrotalcita ZnAlCd modifica las propiedades 

electrónicas del nuevo material, favorece su estabilidad química, promueve la 

presencia de heterouniones, promueve la separación de cargas, disminuye la 

velocidad de recombinación del par electrón-hueco y mejora la producción de 

H2 en presencia de luz UV (254 nm). 
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2.1 CdS soportados en MgO 

2.1.1 Variación del tratamiento térmico de MgO comercial 

El MgO fue obtenido a partir de un reactivo comercial (MgO, JT-Baker) y tratado 

térmicamente a 400, 500 y 900 °C, durante 4 horas, etiquetándolos como Mg4, Mg5 

y Mg9 respectivamente. 

2.1.2 Tratamiento térmico de MgCO3 y (CH3CH2O)2MgO 

Otras muestras de MgO se obtienen a partir de un tratamiento térmico a 900°C 

durante 4 horas de MgCO3 hidratado (Aldrich) y (CH3CH2O)2MgO (Aldrich), 

etiquetándose como MgC y MgE respectivamente. 

2.1.3 Precipitación química de Mg(NO3)2*6H2O 

A partir de la sal de nitrato de magnesio hidratado, Mg(NO3)2·6H2O (MERCK) se lleva 

a cabo una precipitación química. En 60 mL de una solución de Mg(NO3)2·6H2O se 

precipita con una solución concentrada de NH4OH, en agitación constante de 600 

rpm a 50°C. El precipitado obtenido se filtra, se lava y se seca a 100°C durante dos 

horas. Para el Mg(OH)2 producido, se lleva a una temperatura de 900°C durante 4 

horas para que ocurra la deshidroxilación, y obtener finalmente el polvo de MgO. 

Este material es etiquetado como MgN. 

 

Figura 2.1. Diagrama de la obtención de MgO a partir de nitrato de magnesio. 
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2.1.4 Impregnación de CdS sobre MgO 

Se lleva a cabo la síntesis del material con los cálculos necesarios para obtener 5% 

de masa de CdS por gramo de MgO. Los reactivos utilizados para la formación de 

CdS fueron Cd(NO3)2·H2O (Reasol), CS2 (Aldrich), Etilendiamina (Aldrich).  

La síntesis de material se lleva a cabo por el método de impregnación disolviendo 

Cd(NO3)2·H2O, disulfuro de carbono (CS2) en una solución de etilendiamina-agua 

(90% vol de EN). Luego se agrega la muestra de MgO descrita anteriormente (Mg4, 

Mg5, Mg9, MgC o MgN) y se mantiene en agitación 600 rpm, llevándose a 

temperatura de 100°C durante 1 hora. El precipitado es recuperado por filtración a 

vacío y lavado con etanol y agua. Finalmente permanece en secado de 80ºC durante 

1h. Este material es etiquetado como CdS/Mg4, CdS/Mg5, CdS/Mg9, CdS/MgC o 

CdS/MgN. A continuación, se muestra un diagrama de la síntesis del material. 

 

Figura 2.2. Diagrama de la obtención de CdS/MgX por el método de impregnación. 
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2.2 ZnAlCd-HDL modificados con azufre. 

2.2.1 Síntesis de ZnAlCd-HDL 

La síntesis del compuesto tipo hidrotalcita Zn Al Cd fue obtenido por coprecipitación 

de las sales de Zn(NO3)2, Al(NO3)3, Cd(NO3)2 en un matraz de fondo plano de un litro; 

la relación molar de cationes Zn:Al fue de (1:3), al 6% de Cd y urea que se hidroliza 

a 95°C para mantener un medio básico en agua bidestilada (pH 8.5), con agitación 

a 600 rpm por 72 horas a 98 °C, el material fue filtrado y lavado con agua bidestilada 

a 80°C, finalmente fue secado a 80°C por 12 horas. El material fue triturado en un 

mortero y llamado como ZAC.  

2.2.2 Sulfuración de materiales ZnALCd-HDL 

El cálculo teórico para la sulfuración; la variación de la cantidad de azufre se hace 

con respecto a la cantidad nominal del catión Zn2+ presente en el material, (60%, 

80% ,100% de azufre respecto a Zn2+) se adicionó 100 mL de etanol y 0.5 mL de 

etilendiamina por cada gramo de hidrotalcita, la reacción se llevó a cabo en un 

reactor Parr a 40 psi, 135°C por 5 horas. Al finalizar la sulfuración, el material se filtró 

y se lavó con agua a 80°C, y finalmente se secó a 80°C por 24 horas y trituro, fueron 

nombrados ZAC-60S, ZAC-80S y ZAC-100S, respectivamente.  

2.3 Caracterización de los materiales 

Los materiales sintetizados son caracterizados, por las siguientes técnicas descritas 

a continuación: 

✓ Espectroscopía de reflectancia difusa UV-Vis. Identifica las transiciones 

electrónicas en el sólido a través de los espectros de absorción. De esto se 

obtiene los valores de banda prohibida de los materiales (Eg). La energía de 

banda prohibida (Eg) se calculó utilizando el método de Kubelka-Munk 

(Ecuación 26) a partir de los espectros de reflectancia difusa obtenidos con 

un espectrómetro Varian Cary-100 equipado con una esfera de integración. 

F(R) =
(1 − R)2

2R
=
α

s
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✓ Espectroscopía infrarroja (FTIR). Proporciona un espectro de reflexión de las 

bandas de los grupos funcionales de las sustancias inorgánicas y orgánicas. 

Los espectros de absorción FTIR de las muestras se obtuvieron con un 

espectrómetro FTIR Shimatzu IR-440 de 500 a 4000 cm-1. 

✓ Difracción de Rayos X. Se obtienen la orientación y fase cristalina, parámetros 

de red y tamaño de cristal. Se utilizó un Difractómetro de rayos X Bruker AXS 

D2 Phaser con radiación Cu Kα (50 kV, 40 mA, 1.5406Å). La velocidad de 

exploración es de 0.3s/° en el intervalo de 5 a 80° en 2θ, con un tamaño de 

paso de 0.01°. 

Para determinar la distancia interplanar se utilizó la ecuación de Bragg: 

nλ = 2dsenθ                                        Ecuación 1.20 

Para determinar los parámetros de red se utilizaron las ecuaciones del 

sistema cúbico para MgO y del sistema hexagonal para Mg(OH)2 y CdS  

 

Sistema cúbico                      
1

dhkl
2 = (h2 + k2 + l2)

1

a2
                 Ecuación 1.21 

Sistema hexagonal    
1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 = [

4

3
(ℎ2 + 𝑘2 + ℎ𝑘) + 𝑙2 (

𝑎

𝑐
)
2

]
1

𝑎2
        Ecuación 1.23 

Para conocer el tamaño de cristal se utilizó la ecuación de Debye-Scherrer: 

D =
Kλ

βcosθ
                                  Ecuación 1.25 

✓ Análisis e identificación de composición de materiales por cambios en masa 

de una muestra en función de la temperatura. Los Termogramas DTA de las 

muestras se realizaron hasta 800°C a una velocidad de calentamiento de 

10°C/min en aire estático en un aparato analizador térmico TGA/DTA Análisis 

Instruments. 

✓ Adsorción de N2. Se conoce el área específica, distribución de poro (BET), 

diámetro de poro por el método BJH (Barrett-Joyner-Halenda). Las isotermas 

de adsorción-desorción de nitrógeno fueron obtenidos a 77K mediante un 

instrumento Autosorb 3B de la marca Quantachrome. Los materiales fueron 
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previamente desgasificados a 120°C (durante 12 h.) luego se sometió a 

análisis y se obtuvieron las áreas específicas a partir de los isotermas usando 

el método BET. 

✓ Fotoluminiscencia (PL). Los espectros de fotoluminiscencia de las muestras 

fueron realizados en un espectrofotómetro de fluorescencia SCINCO FS-2, 

con una longitud de onda de excitación igual a 299 nm, slit de 10 nm y 

velocidad de barrido de 300 nm/min. 

✓ Microscopia Electrónica de Transmisión. La modificación en la morfología de 

las muestras CdS/MgO fueron estudiadas en un equipo de transmisión de 

electrones de alta resolución JEOL-2010. Para las muestras de ZnALCd-HDL 

se estudiaron en un microscopio de electrones de barrido JEOL JSM-7600f, 

operando a 20 kV y equipado con un microscopio de energía dispersiva de 

Rayos X (Oxford X-Max). Para poder determinar las heterouniones las 

muestras fueron analizadas por Microscopia Electrónica de Transmisión con 

un microscopio JEM2100 con filamento de LaB6 y una aceleración de voltaje 

de 200 kV. 

2.4 Sistema de producción de H2 

Los materiales CdS/MgO fueron evaluados en la reacción de producción de 

hidrógeno que es realizada en un fotorreactor de vidrio, colocando 200 mL de una 

solución acuosa de metanol-H2O con una relación 1:1 en volumen y con 50 mg del 

fotocatalizador. La suspensión se mantiene bajo agitación magnética de 800 rpm y 

es irradiada con una energía de radiación azul de longitud de onda centrada en 450 

nm, proveniente de 4 lámparas LED MR16-3x 4W Pro Lighting, cada una. 

Para las muestras ZnAlCd-HDL, se lleva a cabo en un fotorreactor de vidrio, 

colocando 200 mL de una solución acuosa de metanol-H2O con una relación 1:1 en 

volumen y con 20 mg del fotocatalizador. La suspensión se mantiene bajo agitación 

magnética de 800 rpm y es irradiada con una lámpara UV Pen-ray (λ = 254 nm, I = 

6.0 mW/m2). La lámpara es introducida en un tubo de cuarzo, el cual, es sumergido 

de forma céntrica a la solución. Todo el sistema permanece a temperatura ambiente. 
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La cantidad de H2 generado por el sistema es monitoreada cada hora durante 5 horas 

mediante cromatografía de gases utilizando un cromatógrafo Shimadzu G-08 

equipado con un detector de conductividad térmica (TCD) y con una columna 

Shincarbon comprimido usando nitrógeno (N2) como gas acarreador. 

Tabla 2.1. Nomenclatura de los materiales básicos sintetizados. 

Nomenclatura Descripción 

Mg4 Muestra comercial de MgO calcinada a 400°C  

Mg5 Muestra comercial de MgO calcinada a 500°C 

Mg9 Muestra comercial de MgO calcinada a 900°C 

MgC Tratamiento térmico de MgCO3 a 900°C 

MgE Tratamiento térmico de Mg(C2H5O2)2 a 900°C  

MgN Tratamiento térmico de Mg(NO3)2 a 900°C 

CdS/Mg4 5% de CdS en peso soportado sobre Mg4 

CdS/Mg5 5% de CdS en peso soportado sobre Mg5 

CdS/Mg9 5% de CdS en peso soportado sobre Mg9 

CdS/MgC 5% de CdS en peso soportado sobre MgC 

CdS/MgN 5% de CdS en peso soportado sobre MgN 

CdS/MgE 5% de CdS en peso soportado sobre MgE 

CdS10/MgC 10% de CdS en peso soportado sobre MgC 

CdS15/MgC 15% de CdS en peso soportado sobre MgC 
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3.1 Efecto de la variación de temperatura de calcinación del 

soporte MgO comercial 

3.1.1 Producción fotocatalítica de H2 

La Figura 3.1A muestra la producción de H2 que presentan estos materiales. La 

muestra CdS/Mg4 presenta un cambio de pendiente después de la tercera hora de 

reacción, mientras que CdS/Mg5 antes de 4 horas de reacción aumenta 

considerable, después de este tiempo, la producción empieza a decaer, 

manteniéndose constante. La tasa de producción de H2 (Figura 3.1B) se estandarizó 

considerando la masa de catalizador. El CdS/Mg4 es más activo que el CdS/Mg5. 

  

Figura 3.1. A) cantidad de H2 producida para CdS/Mg4, CdS/Mg5 y CdS/Mg9 en presencia 

de 50% vol. de metanol, B) Tasa de producción de hidrógeno por hora. 

3.1.2 Difracción de Rayos X 

La Figura 3.2 muestra los patrones de rayos X obtenidos para las muestras 

calcinadas a 400, 500 y 900°C (Mg4, Mg5 y Mg9, respectivamente) a partir de MgO 

(JT-Baker) y así asegurar que se encuentra la fase cubica de MgO. Exhiben picos 

de reflexión en 36.90°, 42.82° y 62.27° (2θ), que representan los planos (111), (200) 

y (220) de la fase cúbica de MgO (de acuerdo con JCPDS 89-7746) [105]. Podemos 

observar que la intensidad de los picos incrementa al aumentar la temperatura de 

calcinación, lo cual nos indica una mayor cristalinidad del material. Sin embargo, la 
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muestra Mg9 muestra un pequeño pico a 37.9°, que corresponde al plano (101) de 

la fase hexagonal de Mg(OH)2, que probablemente se haya formado en el tiempo de 

enfriamiento de la muestra. También se observa una disminución del ancho de pico 

a mitad de altura que corresponde al aumento de tamaño de cristal de MgO. 

 

Figura 3.2. Patrones de DRX de MgO térmicamente tratadas a diferentes temperaturas. 

El tamaño de cristal de las muestras calcinadas se calcula usando la ecuación de 

Scherrer, considerando el plano (2 2 0) de MgO, los cuales se encuentran en la Tabla 

3.1. Se puede observar un incremento de las intensidades de los picos en el material 

conforme aumenta la temperatura de calcinación, esto se debe a la formación 

cristalina de la fase de MgO. 

La Figura 3.3A muestra los patrones de rayos X de los CdS soportados en MgO 

calcinado a diferentes temperaturas. Se puede apreciar que todas las muestras 

presentan picos en 19,43°, 37.90°, 50.82° y 58.83° (2θ), correspondientes a los 

planos (001), (101), (102) y (110) de la fase hexagonal de Mg(OH)2 (de acuerdo con 

JCPDS 44-1482) [100], pero las muestras CdS/Mg4 y CdS/Mg9 presentan picos en 

42.97° y 62.14° correspondientes a los planos (200) y (220) de la fase cubica de MgO 

(de acuerdo a JCPDS 89-7746) [101] por lo que sugiere que durante el proceso de 
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síntesis se hidroxilo parcialmente, indicando una mezcla de fases entre MgO y 

Mg(OH)2.  

  

Figura 3.3.  A) Patrones de difracción de rayos X de los CdS soportados sobre MgO con 

variación de temperatura. B) Ampliación de los difractogramas en el rango de 20 a 33° para 

destacar los picos de CdS. 

Para los soportes Mg4 y Mg5 después de la impregnación de CdS, se muestra un 

pico adicional a bajo ángulo entre 5-10° (2θ), lo que podría sugerir una estructura 

laminar, a diferencia del material con el soporte calcinado a 900°C [102]. Esto indica 

que en el proceso de hidroxilación de MgO y la intercalación de la estructura de las 

capas del Mg para formar Mg(OH)2 se puede llevar a cabo al mismo tiempo durante 

la precipitación CdS debido a la condición alcalina que se genera en el medio básico.  

La composición de la fase es del 27.4, 0.0 y 21.2% de MgO y 72.6, 100.0, 78.8% es 

de Mg(OH)2 para CdS/Mg4, CdS/Mg5 y CdS/Mg9 respectivamente.  

En todos los casos, los materiales exhiben picos en 25.10°, 26.66° y 28.48° 

correspondientes a los planos (100), (002) y (101) de la fase hexagonal de CdS (de 

acuerdo a JCPDS 41-1049) [103] (desde 20 a 35º (2θ), Figura 3.3B), que se ve 

favorecida por la cantidad de etilendiamina utilizada en este método de síntesis, 

además de que mejora el crecimiento de tamaño de cristal de CdS, el cual se obtuvo 

en el plano (002), se muestran en la Tabla 3.1. 
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Tabla 3.1. Parámetros de red de los materiales CdS soportados sobre MgO con variación de 

temperatura y tamaños de cristal. 

Muestra 

Parámetro de red (Å) 
Tamaño de cristal 

MgO(220) (Å) 

Tamaño de cristal 

CdS (002) (Å) d (220) a = b = c 

Mg4 1.49 4.22 6.34 -- 

Mg5 1.49 4.22 7.99 -- 

Mg9 1.49 4.22 13.19 -- 

CdS/Mg4 1.49 4.22 9.73 12.54 

CdS/Mg5 -- -- -- 8.96 

CdS/Mg9 1.48 4.21 12.72 6.39 

3.1.3 Espectroscopía Infrarroja (FTIR) 

Los espectros FTIR de los materiales Mg4, Mg5 y Mg9 se muestran en la Figura 3.4, 

muestra banda a 3705 cm-1, asociadas a las bandas de estiramiento del grupo 

hidroxilo (O-H) en los sitios o defectos de baja coordinación [104] perteneciente del 

Mg(OH)2, posiblemente formado del agua de vapor del aire, la banda pronunciada 

alrededor de los 1500 cm-1 corresponde a iones carbonato adsorbidos y la banda en 

555 cm-1 corresponde a las bandas de vibración de Mg-O. 
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Figura 3.4. Espectros FTIR de MgO calcinado a diferentes temperaturas. 

Los espectros FTIR de los materiales laminares (CdS/Mg4 y CdS/Mg5) y para el 

CdS/Mg9 (Figura 3.5) muestran pequeñas bandas a 3624 cm-1 asociadas a las 

vibraciones de estiramiento del grupo hidroxilo (O-H) y va disminuyendo conforme 

aumentamos la temperatura de calcinación, a 1500 cm-1 la banda es característica 

de Mg(OH)2 [105]. Las bandas a 1517 y 1415 cm-1 se asocian a las bandas de flexión 

de los enlaces N-H y C-O, de la etilendiamina unida a la superficie de las partículas 

de CdS y los carbonatos adsorbidos, respectivamente [106, 107]. Este resultado 

sugiere que el complejo de CdS-EN híbrido se formó sobre el soporte Mg(OH)2. A 

555 cm-1 se aprecia la banda característica del enlace Mg-O [108]. 
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Figura 3.5. Espectros FTIR de CdS soportado sobre MgO calcinados a diferentes 

temperaturas. 

3.1.4 Espectroscopía UV-Vis de Reflectancia Difusa 

Los espectros de reflectancia difusa UV-Vis de los materiales CdS soportados se 

muestran en la Figura 3.6 (A y B). Los materiales laminares soportados exhiben una 

absorción en la región UV entre 190 y 230 nm correspondiente a las transiciones 

electrónicas Mg-O [109], sin embargo estas transiciones no pueden observarse 

claramente (en estos materiales soportados) porque se solapan con el borde de 

absorción de CdS. Este borde de absorción se observa en la región de la luz visible 

cerca de 360-470 nm, principalmente a 360 nm, atribuido a la transición intrínseca 

de los electrones de la banda de valencia a la banda de conducción del 

semiconductor CdS. Esto coincide con el espectro de emisión (línea) de la lámpara 

LED azul utilizada para las pruebas fotocatalíticas, lo que sugiere que estos 

materiales soportados CdS/Mg4 y CdS/Mg5 tienen baja capacidad de absorción en 

la región azul (Figura 3.6A), y como se mostró en la Figura 3.1A, para el material 

CdS/Mg4 la producción de H2 aumenta considerablemente después de 3 horas de 

reacción, este cambio de pendiente probablemente se deba a fenómenos de 

adsorción del material. Por otro lado, el material CdS/Mg9 puede absorber hasta 480 
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nm, principalmente a 450 nm, sin embargo, este material fue el que mostró menos 

actividad, por lo que probablemente haya mayor recombinación de cargas. 

 

Figura 3.6. A) Espectros UV-Vis de reflectancia difusa, B) Energía de banda prohibida 

estimados utilizando el método de Kubelka-Munk  de los materiales CdS soportados en 

MgO calcinados a diferentes temperaturas. 

Las energías de banda prohibida de estos materiales se calculan utilizando el gráfico 

de Tauc, a partir de la ecuación de Kubelka-Munk modificada (F(R)×E)2 vs Eg, donde 

n = 2 considerando una transición permitida indirecta, se muestra en la Figura 3.6B. 

Por lo tanto, la energía de banda prohibida se determina extrapolando la porción de 

línea recta a la abscisa con un coeficiente de absorción cero. Las energías de la 

banda de separación de los materiales resultantes se dan en la Tabla 3.2. El valor 

de Eg para el MgO está alrededor de los 3.5 eV y el valor de Eg de CdS es 2.6 eV; 

al soportarlos, los valores están alrededor de 2.7 eV, lo cual sugiere que mantiene 

propiedades del CdS y hace que se genere el par electrón-hueco con mayor facilidad 

(menor energía) disminuyendo la recombinación de éstos.  

En la Tabla 3.2 se incluyen las áreas específicas de los materiales, se puede apreciar 

el incremento de áreas al incorporar el CdS, debido al método de síntesis empleado, 

lo que supone un cambio en la morfología del material. La muestra CdS/Mg5, 

presenta una mayor área específica probablemente a la formación de las láminas del 

material. 
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Tabla 3.2. Energía de banda prohibida y el área de superficie específica de CdS soportados 

en MgO calcinado a diferentes temperaturas. 

Muestra Eg (eV) 

Área 

específica 

(m2/g) 

Tamaño de cristal 

CdS (002) (Å) 

CdS 2.60 31 5.46 

Mg4 3.40 27 -- 

Mg5 3.53 31 -- 

Mg9 3.59 46 -- 

CdS/Mg4 2.79 55 12.54 

CdS/Mg5 2.78 78 8.96 

CdS/Mg9 2.61 54 6.39 

3.1.5 Microscopía Electrónica de Barrido 

 

Figura 3.7. Micrografías SEM de las muestras de CdS soportados; A) CdS/Mg4, B) CdS/Mg5 

y CdS/Mg9. 

Los resultados obtenidos por SEM de las muestras de CdS soportados sobre Mg4, 

Mg5 y Mg9 se muestran en la Figura 3.7A-C. Estas micrografías SEM de acuerdo 

con los resultados encontrados en la sección de rayos X, se observa la morfología 

tipo laminar de Mg(OH)2 que se obtuvo después de la etapa de impregnación de CdS. 

Sin embargo, para CdS/Mg4, las dimensiones de las hojas laminares son más 

A) B) 

C) D) 

C)
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pequeñas por lo que probablemente haya una mejor dispersión de CdS sobre el MgO 

lo que hace que su actividad se vea favorecida. Las láminas del material CdS/Mg5 

muestra laminas más grandes de lo que admite la muestra CdS/Mg4, lo que 

probablemente sea la causa de la mayor área específica. Para el material CdS/Mg9 

se puede apreciar que el soporte Mg(OH)2 se encuentra como hojuela y el CdS como 

barras aglomeradas en el soporte. 

3.2 Efecto del precursor para obtener MgO como soporte 

3.2.1 Producción fotocatalítica de H2 

 

Figura 3.8. A) cantidad de H2 producida para CdS/Mg9 y CdS/MgC CdS/MgN y CdS/MgE en 

presencia de 50% vol. de metanol, B) Tasa de producción de hidrógeno por hora. 

La Figura 3.8A muestra la producción de H2 para los materiales soportados. Los 

materiales CdS/MgN y CdS/MgC, después de la primera hora de reacción, la 

producción de H2 aumenta moderadamente e incrementa considerablemente 

durante la reacción restante, el material CdS/MgC presentó el mayor rendimiento a 

5 h de reacción, 2859.7 μmolg-1h-1, por otro lado, los materiales CdS/Mg9 y 

CdS/MgE, presentaron muy baja actividad La tasa de producción de H2 (Figura 3.8B) 

se estandarizó considerando la cantidad de CdS soportado. Para el CdS/MgC es 4 

veces más activo que el CdS/MgN. 
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Teniendo estos resultados, se procedió a realizar la variación de sulfuro de cadmio 

al 10 y el 15% soportado en MgC por el método de precipitación. 

3.2.2 Difracción de Rayos X 

 

Figura 3.9. Patrones de DRX de MgO obtenidos a partir de diferentes precursores de MgO, 

calcinados a 900°C durante 4 horas. 

La Figura 3.9 muestra los patrones de rayos X obtenidos de Mg9, MgC, MgN y MgE 

que se obtuvieron a partir de MgO comercial, MgCO3, Mg(NO3)2 y Mg(C2H5O)2 

respectivamente, todas calcinadas a 900°C. Exhiben picos de reflexión en 36.84°, 

42.84° y 62.20° (2θ), que representan los planos (111), (200) y (220) de la fase cúbica 

de MgO (de acuerdo con JCPDS 89-7746) [111]. 

El tamaño de cristal de las diferentes muestras de MgO se calcula usando la 

ecuación de Scherrer, los cuales se encuentran en la Tabla 3.3. 

La Figura 3.10A muestra los patrones de rayos X de los CdS soportados en Mg9, 

MgC, MgN y MgE respectivamente. Todos los materiales muestran picos en 36.90°, 

42.85° y 62.15° (2θ), correspondientes a los planos (111), (200) y (220) de la fase 

cúbica de MgO. 
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Tabla 3.3. Parámetros de red de los materiales MgO de diferentes precursores calcinados a 

900°C y los materiales CdS soportados sobre MgO de diferentes precursores calcinados a 

900°C y los tamaños de cristal. 

Muestra 

Parámetro de red (Å) 

MgO Tamaño de cristal 

MgO(200) (Å) 

Tamaño de cristal 

CdS (002) (Å) 

d (200) a = b = c 

Mg9 2.11 4.22 13.53 -- 

MgN 2.10 4.20 20.97 -- 

MgC 2.11 4.22 24.02 -- 

MgE 2.10 4.20 23.76 -- 

CdS/Mg9 2.11 4.22 12.72 6.39 

CdS/MgN 2.11 4.21 21.04 10.29 

CdS/MgC 2.10 4.21 27.16 9.48 

CdS/MgE 2.10 4.20 23.72 5.90 

 

Sin embargo, para la muestra de CdS/Mg9 exhibe picos en 18.63, 38.01, 50.89 y 

58.57° (2θ) correspondientes a los planos (001), (101), (102) y (110) de la fase 

hexagonal de Mg(OH)2 (de acuerdo a  JCPDS 44-1482) [101]. 

En todos los casos, los materiales exhiben picos en 25.10°, 26.66° y 28.48° 

correspondientes a los planos (100), (002) y (101) de la fase hexagonal de CdS (de 

acuerdo a JCPDS 41-1049) [103], (desde 20 a 35 º (2θ), Figura 3.10B), que se ve 

favorecida por la cantidad de etilendiamina utilizada en este método de síntesis, 

además de que mejora el crecimiento de tamaño de cristal de CdS, el cual se obtuvo 

en el plano (002), se muestran en la Tabla 3.3. 
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Figura 3.10. A) Patrones de difracción de rayos X de los CdS soportados sobre MgO 

proveniente de diferente precursor, calcinados a 900°C, B) Ampliación de los 

difractogramas en el rango de 23 a 29° para destacar los picos de CdS. 

3.2.3 Espectroscopía Infrarroja (FTIR) 

Los espectros FTIR de los materiales sintetizados (Figura 3.11) muestran pequeñas 

bandas a 3690 cm-1 asociados a las vibraciones de estiramiento del grupo hidroxilo 

(O-H)  [112]. Las bandas a 1512 y 1315 cm-1 se asocian a las bandas de flexión de 

enlaces N-H y C-N, respectivamente de la etilendiamina vinculada a la superficie de 

las partículas de CdS [106, 107]. La presencia de etilendiamia es más evidente en la 

muestra de CdS/MgC, quien presenta mayor actividad, este resultado sugiere que el 

complejo de CdS-EN híbrido se formó sobre el soporte que probablemente tuvo 

mejor cristalización. Las bandas a 548-644 cm-1 corresponden a las vibraciones de 

Mg-O en estos materiales [108].  
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Figura 3.11. Espectros FTIR de CdS soportado sobre MgO proveniente de diferente 
precursor calcinados a 900°C. 

3.2.4 Fisisorción de Nitrógeno 

La Figura 3.12 muestra las isotermas de adsorción-desorción de N2 para el soporte 

(MgO) y las muestras de CdS/MgO. De acuerdo con la clasificación de la IUPAC, 

todos los soportes de MgO son  isotermas de tipo IV con lazo de histéresis H3 [113] 

que está asociado a poros en forma de hendidura [114, 115]. Después de la 

deposición de CdS, las isotermas cambiaron drásticamente para todos los CdS/MgO, 

donde se observó un alto volumen adsorbido y una histéresis pronunciada a 

presiones relativas altas.  

En el caso de CdS/Mg9, el aumento en el volumen adsorbido y la histéresis de 

ensanchamiento pueden deberse a las dos contribuciones: a) la presencia del 

Mg(OH)2 y b) las nanofibras CdS parcialmente segregadas. Para CdS/MgN, la 

histéresis de ampliación puede deberse solo a las nanofibras CdS aisladas o 

segregadas. En el caso de las muestras CdS/MgC y CdS/MgE, se puede observar 

una histéresis ligeramente expansiva sugiriendo una estructura mesoporosa que 

puede originarse por la presencia de nanofibras CdS dispersadas homogéneamente 

en el soporte de MgO. 
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El área de superficie específica, calculada mediante el método BET, varía cuando 

CdS está disperso o segregado en soporte de MgO, los valores se reportan en la 

Tabla 3.4. 

 

Figura 3.12. Isotermas de adsorción-desorción de los materiales CdS soportado sobre Mg9, 

MgN, MgC y MgE calcinados a 900° C. 

3.2.5 Microscopía Electrónica de Transmisión 

Los resultados obtenidos por TEM de las muestras de CdS soportados en los MgO 

de diferentes precursores se muestran en la Figura 3.13. Para la muestra de 

CdS/Mg9 (Figura 3.13A) se puede apreciar, por SEM, el soporte se encuentra de 

una forma escamosa de gran tamaño (200-500 nm) y el CdS se están formando 

fibras, donde una parte está parcialmente dispersa sobre la hojuela de MgO y otra 

se encuentra segregada. Por otro lado, la muestra CdS/MgN (Figura 3.13B), CdS 

está completamente aislado y segregado fuera del soporte de copos de MgO, lo que 

sugiere que no están en contacto. 
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Figura 3.13. Micrografías TEM de las muestras de CdS soportados; A) CdS/Mg9, B) 

CdS/MgN, C-D) CdS/MgC y E-F) CdS/MgE. 

Finalmente, para las muestras CdS/MgC y CdS/MgE (Figura 3.13C-D y 3.13E-F, 

respectivamente), las fibras de CdS se encuentran homogéneamente dispersas 

sobre la hojuela de MgO. Las distancias que se calcularon fueron de 0.324 nm  que 
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corresponde con el plano (0 0 2) de la fase hexagonal del CdS [116] y de 0.227 nm 

correspondientes al plano (2 0 0) de la fase cubica de MgO [114]. Esto sugiere una 

fuerte interacción entre CdS y MgO. Sin embargo, el MgO soportado en la muestra 

de CdS/MgE (Fig 3.13E) está en forma de cubos, donde el CdS está menos disperso. 

3.2.6 Espectroscopia UV-Vis de Reflectancia Difusa 

En la Figura 3.14A se muestran los espectros de reflectancia difusa UV-Vis para los 

materiales soportados. Los valores de banda prohibida de energía para estos 

materiales fueron estimados usando el método Kubelka–Munk (Figura 3.14B).  En la 

Tabla 3.4 se encuentran los valores de Eg de todos los materiales sintetizados Existe 

un incremento en el valor del Eg de los materiales soportados, ya que para el CdS 

se ha reportado un valor de 2.4 eV, esto se debe al traslape de bandas del MgO y 

del CdS, debido a una posible fuerte interacción entre el soporte MgO y la fase activa 

de CdS. 

 

Figura 3.14. A) Espectros de reflectancia difusa UV-Vis y B) Energía de banda prohibida 
estimados utilizando el método de Kubelka-Munk de los diferentes precursores de Mg 

calcinados a 900 °C impregnados con CdS. 
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Tabla 3.4. Datos del tamaño de los cristales, la energía de banda prohibida y el área de 

superficie específica de CdS soportados en los diferentes MgO calcinados a 900°C. 

Muestra Eg (eV) 
Área 

específica 
(m2/g) 

Tamaño de 
cristal 

MgO(200) (Å)  

Mg9 2.59 54 23.76 

MgN 6.19 30 24.02 

MgC 5.93 23 24.02 

MgE 5.68 33 20.97 

CdS/Mg9 2.61 54 23.72 

CdS/MgN 2.57 55 27.16 

CdS/MgC 2.63 25 27.16 

CdS/MgE 2.55 41 21.04 

 

3.3 Efecto de la cantidad de CdS sobre MgO 

3.3.1 Producción fotocatalítica de H2 

La Figura 3.15A muestra la producción de H2 para los materiales soportados. Los 

tres materiales, después de la primera hora de reacción, la tasa de producción de H2 

aumenta considerablemente y se mantiene constante durante la reacción restante, 

mientras que CdS/MgC5 presentó el mayor rendimiento a 5 h de reacción, sin 

embargo, la velocidad de reacción disminuye ligeramente después de la cuarta hora 

y se mantiene constante. La tasa de producción de H2 (Figura 3.15B) se estandarizó 
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considerando la cantidad de CdS soportado. Para el CdS5/MgC es casi 5 veces más 

activo que el CdS15/MgC y dos veces más activo que CdS10/Mg. 

Figura 3.15. A) Cantidad de H2 producida para los materiales con variación de CdS 

soportado en MgC en presencia de 50% vol. de metanol, B) Velocidad de producción de 

hidrógeno por hora. 

3.3.2 Difracción de Rayos X 

La Figura 3.16 muestra los patrones de rayos X de los materiales soportados en MgC 

con sulfuro de cadmio al 5, 10 y 15% respectivamente. Los tres materiales muestran 

planos característicos del MgO en 36.97°, 42.86° y 62.32° (2θ), que representan los 

planos (111), (200) y (220) de la fase cúbica de MgO (de acuerdo con JCPDS 89-

7746); además la muestra CdS15/MgC muestra dos picos pequeños a 18,61° y 

38.07° en (2θ), correspondientes a los planos (001), (101) de la fase hexagonal de 

Mg(OH)2 (de acuerdo con JCPDS 07-0239) [110, 111] lo cual indica que durante el 

proceso de síntesis se formó parcialmente Mg(OH)2 indicando una mezcla de fases. 

En todos los casos, los materiales exhiben picos en 25.10°, 26.70° y 28.39° 

correspondientes a los planos (100), (002) y (101) de la fase hexagonal de CdS (de 

acuerdo a JCPDS 41-1049) [103], que se ve favorecida por la cantidad de 

etilendiamina utilizada, además de que mejora el crecimiento de tamaño de cristal 

de CdS, el cual se obtuvo en el plano (002). En la Tabla 3.5 se muestran los 

parámetros de red y tamaño de cristal de estos materiales. 
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Figura 3.16. Patrones de DRX de CdS/MgC variando la cantidad de CdS 

3.3.3 FTIR 

Los espectros FTIR de los materiales CdS5/MgC y CdS15/MgC (Figura 3.17) 

muestran pequeñas bandas a 3695 cm-1 asociados a las vibraciones de estiramiento 

del grupo hidroxilo (O-H) [45] Sin embargo, la baja transmitancia de estas bandas se 

debe a la baja cristalinidad de Mg(OH)2. Por otro lado, para CdS10/MgC, las bandas 

asociadas al grupo hidroxilo (O-H) característica del Mg(OH)2 es más intensa. En la  

muestra CdS5/CdS se observan las bandas a 1512 y 1315 cm-1 que se asocian a las 

vibraciones de estiramiento de enlaces -N-H y C-N, respectivamente de la molécula 

de etilendiamina vinculada a la superficie de las partículas de CdS [106], este 

resultado sugiere que el complejo de CdS-EN híbrido se formó sobre el soporte, 

probablemente esto hace que el material sea más activo en la producción de H2 . 

Las bandas a 548-644 cm-1 corresponden a las vibraciones de Mg-O en estos 

materiales [108]. 
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Figura 3.17. Espectros FTIR de CdS al 5, 10 y 15% en peso soportado sobre MgC. 

3.3.4 Espectroscopía de Reflectancia Difusa 

En la Figura 3.18A se muestran los espectros de reflectancia difusa UV-Vis para los 

materiales soportados. La muestra MgC presenta su borde de absorción a menores 

longitudes de onda, posteriormente a la impregnación de CdS, hay un corrimiento de 

su borde de absorción a longitudes de onda mayores, lo cual nos está indicando una 

modificación en las propiedades electrónicas del nuevo material. Los valores de 

banda prohibida de energía para estos materiales fueron estimados usando el 

método Kubelka–Munk (Figura 3.18B). En la Tabla 3.5 se encuentran los valores de 

Eg de estos materiales. Existe un incremento en el valor del Eg de los materiales 

soportados, ya que para el CdS se ha reportado un valor de 2.4 eV, esto se debe al 

traslape de bandas del MgO y del CdS, debido a una posible interacción entre el 

soporte MgO y la fase activa de CdS. 
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Figura 3.18. A) Espectros de reflectancia difusa UV-Vis y B) Energía de banda prohibida 

estimados utilizando el método de Kubelka-Munk de los materiales impregnados de CdS al 

5, 10 y 15% sobre MgC. 

Tabla 3.5. Datos de tamaño de cristal, la energía de banda prohibida y el área superficial de 

la variación de CdS soportado en MgC. 

Muestra 

Parámetro de red (Å) 

MgO Tamaño de 

cristal 

MgO(200) (Å) 

Tamaño de 

cristal CdS 
(002) (Å) 

Eg (eV) 

Área 

específica 

(m2/g) d (200) a = b = c 

MgC 2.11 4.22 24.02 -- 5.93 23 

CdS5/MgC 2.10 4.21 27.16 9.48 2.63 25 

CdS10/MgC 2.11 4.21 28.02 9.99 2.58 50 

CdS15/MgC 2.10 4.21 28.22 10.03 2.57 44 
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4.1 Evaluación fotocatalítica 

La Figura 4.1 muestra la producción de H2 por gramo de catalizador a lo largo del 

tiempo. La evaluación fotocatalítica se llevó a cabo bajo luz ultravioleta (λ = 270 nm, 

I = 6.0 mW/m2), usando 20 mg del fotocatalizador y 200 mL de una solución metanol-

agua (50 – 50 % en volumen). Como se puede observar, la actividad fotocatalítica 

va aumentando conforme vamos aumentando la cantidad de azufre. Las constantes 

de velocidad de los materiales se encuentran en la Figura 4.1 b). La muestra con una 

constante de velocidad baja es el material ZAC, con 808.29 μmol/gcat*h y el material 

con el valor de constante de velocidad mayor es el material ZAC-100S con 7403 

μmol/gcat*h. 

Figura 4.1. a) Producción de hidrogeno y b) constantes de velocidad para los materiales 

ZnAl-HDL sintetizados. 

Adicionalmente en la Figura 4.1 a) muestra la producción de H2 para la fotolisis (sin 

fotocatalizador) bajo las mismas condiciones de los materiales sintetizados, 

obteniendo un valor de 72 μmol después de 5 horas de reacción. 

Se realizaron evaluaciones adicionales con la muestra ZAC-100S, usando sólo 200 

mL de agua, la producción de hidrógeno se puede observar en la Figura 4.2 a), la 

constante de velocidad fue igual a 1326 μmol/gcat*h. (Figura 4.2 b), la cual, fue mayor 

para la muestra ZAC evaluada en una mezcla metanol-agua. Los resultados sugieren 

que los materiales sintetizados pueden ser una buena opción para producir 
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hidrógeno verde. Además, los costos económicos y ecológicos se podrían reducir 

mucho más, ya que se podría prescindir de agentes de sacrificio como el metanol, 

como se muestra a continuación. 

 

Figura 4.2 a) Producción de hidrogeno y b) constante de velocidad del material ZAC-100S 

en 200 mL de agua. 

4.2 Difracción de Rayos X  

 

En la figura 4.3 se puede observar que se obtuvieron materiales con buena 

cristalinidad, las muestra ZAC, ZAC-60S y ZAC-80S presentan los planos (003), 

(006), (012), (015), (018), (110) y (113) que son característicos de la estructura tipo 

hidrotalcita, (COD-ID: 00144738); en estas muestras también se puede observar que 

en 12° de 2θ (▲) el plano (200) correspondiente a la fase HZT (COD-ID:9007481). 

La presencia de ambas fases tiene sentido ya que los materiales fueron sintetizados 

a 98°C y secados a 80°C. La formación de HDL´s depende del reactivo limitante 

(Al(NO3)3) y por otro lado el reactivo en exceso (Zn(NO3)2) que reacciona con urea 

que también se encuentra en exceso, y por lo tanto no se incorpora el Zn2+ 

completamente entre las láminas de HDL´s 
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Figura 4.3. Difractogramas de los materiales ZnAl-HDL modificados con azufre. 

La presencia de azufre en las muestras ZAC-60S y ZAC-80S fue confirmada por la 

señal de difracción exhibida en 29° de 2 θ, el cual coincide con el plano (111) del 

sulfuro de zinc (COD-ID: 1100043), ZnS (♦). Para la muestra ZAC-100S se observa 

un cambio completo en su estructura; el difractograma obtenido sugiere que la 

mayoría de los cationes Zn2+ reaccionaron con azufre para obtener ZnS en un alto 

porcentaje. Sin embargo, el plano (003) permanece visible, pero con una señal débil 

en 11° de 2θ, lo que confirma la presencia de ZnAl-HDL en menor porcentaje. 

La difracción de rayos X no pudo confirmar la presencia de sulfuro de cadmio, 

posiblemente porque está altamente disperso y su concentración es muy baja. La 

Tabla 4.1 muestra los parámetros de red de los materiales sintetizados. La distancia 

interplanar d, el tamaño de cristal y los parámetros a y c fueron determinados para 

ZnAl-HDL en el plano (003). Los parámetros fueron determinados para una 

estructura hexagonal, los cuales corresponden a los valores publicados en previos 
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trabajos, usando una relación molar de Zn:Al 3:1 [117, 118]. Los promedios en los 

parámetros de red fueron: d = 7.53 ± 3 Å, a = 3.06 Å y c = 22.60 ± 0.08 Å. 

Adicionalmente se determinaron los parámetros de red en el plano (111) para la 

muestra ZAC-100S para una estructura cubica centrada en la cara de ZnS, y un radio 

atómico (r) de 0.184 nm para el ión S2-. Se calcula la distancia interplanar d = 3.1 Å 

y a = 5.6 Å, estos resultados concuerdan con los reportados en la literatura [119]. 

Esta información se presenta debido a que en la Figura 4.3 se observa una mayor 

presencia de ZnS en la muestra ZAC-100S. 

Tabla 4.1. Parámetros de red para los materiales ZnAl-HDL y ZAC-XS. 

 Parámetros de red (Å)  

Material d(003) a =2 x d(110) c =3 x d(003) 
Tamaño de 

cristal HDL (Å) 

ZAC 7.55 3.06 22.65 27.58 

ZAC-60S 7.55 3.06 22.65 31.59 

ZAC-80S 7.56 3.06 22.68 25.47 

ZAC-100S 7.50 --- 22.52 11.39 

Material d(111) a = (4 x r/20.5) a = b =c 
Tamaño de cristal 

ZnS (Å) 

ZAC-100S 3.05 5.42 5.42 2.30 

 

Los parámetros cristalográficos que se muestran en la Tabla 4.1 de los materiales 

ZAC-60S y ZAC-80S no varían al adicionar azufre, conservan su estructura. Sin 

embargo, para la muestra ZAC-100S, la estructura ZnAl-HDL en el plano (111) 

muestra una distancia interplanar menor, d = 7.50 Å, al igual que el parámetro c = 
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22.52 Å. Esto indica que algunas laminas en ZnAl-HDL han colapsado por la pérdida 

de grupos hidroxilo y carbonatos, los cuales son responsables del arreglo laminar. 

En cuanto al tamaño de cristal, la muestra ZAC-60-S presenta el tamaño más grande 

(31.9 nm) y la muestra con el menos tamaño de cristal es de ZAC-100S (11.39 nm). 

Esto sugiere que la muestra ZAC-60S tiene el área superficial más pequeño para la 

reacción fotocatalítica, mientras que ZAC-100S tiene el área más grande. Sin 

embargo, en la Figura 4.1 se observa que en la muestra ZAC-100S las especies ZnS 

y ZnAl-HDL coexisten, por lo tanto, si hay un mayor porcentaje de ZnS en la muestra, 

el tamaño de cristal de ZnS (37.80 nm) será quien determine el área superficial 

disponible en la muestra.  

4.3 Espectroscopía de Reflectancia Difusa UV-Vis  
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Figura 4.4. Espectroscopia de reflectancia difusa y determinación de la banda de energía 

prohibida de los materiales ZnAl-HDL modificados con azufre. 

La Figura 4.4 muestra los espectros de banda prohibida de los materiales 

sintetizados, observamos que el material ZAC presenta el borde de absorción 
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alrededor de los 190 nm, y cuando es sulfurado presenta un incremento de la 

absorción de radiación electromagnética pero además un corrimiento de la absorción 

a menor energía, presentando el borde de absorción alrededor de los 310 nm. La 

energía de banda prohibida fue determinada usando la gráfica de Tauc a partir de la 

ecuación de Kubelka-Munk modificada (Ecuación 4.1); donde Eg es la banda 

prohibida (eV), h es la constante de Planck (J s), B es la constante de absorción, ν 

es la frecuencia de la luz (s−1) y (α) es el coeficiente de extinción, que es proporcional 

a F(R), si n = 0.5 corresponde a una transición electrónica directa. 

α(hν) ≈ B(hν − Eg)n                                Ecuación 4.1 
 

Se determino el valor de Eg graficando α(hν)2 vs hν extrapolando la zona lineal del 

espectro con la abscisa al origen. 

Los valores de Eg se encuentran reportados en la Tabla 4.2 y en la Figura 4.4, el 

material ZAC tiene un valor de Eg de 5.65 eV, de acuerdo con la literatura, los 

materiales ZnAL-HDL exhiben una energía de banda prohibida a 3.1-3.8 eV [75, 80]. 

Este valor de la banda de energía prohibida puede ser explicado por la presencia de 

hidrocincita, cuyo valor reportado en la literatura es de ~5 eV [120]. Por otro para las 

muestras ZAC-60S, ZAC-80S y ZAC100S exhiben valores de energía de banda 

prohibida  de 3.57, 3.59 y 3.68 eV respectivamente, estos concuerdan con los valores 

reportado para ZnAl-HDL y ZnS [121]. Un beneficio de obtener valores menores de 

Eg en los materiales es que el par electrón-hueco se genera con mayor facilidad, a 

menor energía. 

4.4 Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier 

En la figura 4.5 se muestran los espectros IR de los materiales sintetizados. Las 

muestras presentan vibraciones en 3399 cm-1 que corresponden a la presencia de 

grupos hidroxilos dentro de la estructura tipo hidrotalcita; sin embargo, en la muestra 

ZAC-100S se muestra una señal más débil atribuido a una menor concentración de 
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grupos hidroxilo, lo cual origina una contracción y pérdida de la red tipo HDL 

observada en los DRX (Tabla 4.1), confirmando que las especies OH- y CO3
2- son 

responsables de mantener la estructura laminar. 
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Figura 4.5. Espectroscopia Infrarroja con Trasformada de Fourier para los materiales ZnAl-

HDL modificados con azufre. 

Las bandas observadas en 1362, 1069 y 835 cm-1 corresponden a diferentes modos 

vibracionales de los iones carbonato. Como se puede observar la muestra ZAC 

muestra una mayor presencia de estas especies. La hidrocincita comparte el mismo 

arreglo laminar que el del material ZnAl-HDL con una pequeña diferencia, para la 

hidrocincita, la especie responsable de mantener el arreglo laminar son los iones 

carbonato.  En este sentido, los resultados de DRX, FTIR y ERD para la muestra 

ZAC apuntan que la hidrocincita está presente en la muestra. Por el contrario, la 

espectroscopía FTIR para las muestras ZAC-60S y ZAC-80S muestran un bajo 

porcentaje de iones carbonato en sus bandas. Para la muestra ZAC-100S la 

presencia de iones carbonatos no fue observada, esto implica la transformación de 

enlaces Zn-O presentes en el material HDL y en la hidrocincita a enlaces de 

naturaleza Zn-S cuando una cantidad mayor de azufre es agregada. 
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La región entre 500-800 cm-1 corresponden a vibraciones del metal-oxígeno-metal 

en las láminas de ZnAl-HDL, que confirman la presencia de enlaces Zn-O-Al. Por 

otro lado, las bandas en 761 y 633cm-1 corresponden al modo de estiramiento de los 

enlaces de Al-OH y de Zn-OH respectivamente [118, 122]. Para la muestra ZAC-

100S las bandas a 761 cm-1 no son visibles debido a que no se favorece la formación 

de ZnAl-HDL, lo cual se puede confirmar en los DRX. 

4.5 Fotoluminiscencia 
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Figura 4.6. Espectros de fotoluminiscencia de los ZnAl-HDL modificados con azufre. 

La Figura 4.6 muestra los espectros de fotoluminiscencia, fueron obtenidos con una 

longitud de onda para la excitación de 299 nm. Como se puede observar, la muestra 

ZAC presenta las intensidades más grandes en 364 nm que corresponde a la 

recombinación del par electrón/hueco y la banda de absorción en 469 nm que 

corresponden a la formación de vacancias de azufre,  al realizar un acercamiento en 

los ejes x-y, podemos observar que la muestra ZAC-100S tiene una velocidad de 

recombinación más lenta, esto se atribuye a un alto porcentaje de vacancias en el 

material, lo cual puede explicar el mejoramiento del rendimiento fotocatalítico [123].  
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4.6 Fisisorción de N2 

Los isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno que se muestran en la Figura 4.7 

son de tipo IV que corresponden a materiales mesoporosos con un lazo de histéresis 

tipo H3 que se puede asociar a las láminas del material ZnAl-HDL [74], reportado 

anteriormente, las superficies específicas (SBET) de los materiales sintetizados van 

aumentando conforme se va incrementando el porcentaje de Zn2+, esto es explicado 

por DRX, el tamaño de cristal de los materiales ZnAl-HDL es más pequeño en las 

muestras ZAC-80S (25.47 nm) y ZAC-100S(11.37 nm) que el de la muestra ZAC 

(27.58 nm). Por otra parte, la muestra ZAC-60S tiene un tamaño de cristal más 

grande que la muestra ZAC por lo tanto se espera que el área específica sea menor, 

pero fue más grande (Tabla 4.2). Aunque para la muestra ZAC-60S el área aportada 

por el ZnAl-HDL es menor, no debemos olvidar la contribución aportada por ZnS. 

Esta es la razón por la que la muestra presenta una gran área específica que parte 

de un material tipo HDL a un nuevo material sulfurado. 

Tabla 4.2. Parámetros determinantes para la actividad fotocatalítica. 

Material Eg (eV) Tamaño de cristal (Å) SBET (m2g-1) Vporo (m3g-1) 

ZAC 5.66 27.58 18 0.12 

ZAC-60S 3.57 31.59 40 0.16 

ZAC-80S 3.58 25.47 43 0.16 

ZAC-100S 3.67 

25.47 (003) 

2.30 (111) 

105 0.30 

 

La Figura 4.7 muestra la variación del ancho en el lazo de histéresis, la literatura 

refiere que el ancho disminuye cuando el área específica y la capacidad de adsorción 
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disminuyen también [124], los resultados de fisisorción de N2 lo respaldan. El material 

ZAC-100S mostró mayor ancho y mayor capacidad de adsorción.  

La coexistencia de dos materiales origina heterouniones modificando la morfología 

del material e incrementando la presencia de defectos estructurales como las 

vacancias, que son sitios donde un átomo debería estar, pero no lo está. Un 

incremento de “sitios vacíos” resulta un volumen de poro más grande. La muestra 

ZAC-100S en fisisorción de N2 exhibe el volumen de poro más grande (0.30 m3/g) y 

concuerda con el estudio de fotoluminiscencia, el cual sugiere que esta muestra tiene 

un mayor porcentaje de vacancias. En adición, el incremento en el volumen de poro 

puede ser originado por el crecimiento de ZnS entre las láminas de ZnAl-HDL.  
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Figura 4.7. Isotermas de fisisorción de N2 de los ZnAl-HDL modificados con azufre. 

4.7 Análisis Rietveld y Espectroscopía de Energía Dispersiva 

(EED) 

Se llevó a cabo un análisis Rietveld y EED de muestras seleccionadas para confirmar 

las especies como hidrocincita y compuestos de cadmio, las cuales no pudieron ser 

verificadas en las caracterizaciones ya utilizadas hasta el momento. Se realizó un 

análisis Rietveld para las muestras ZAC y ZAC-100S (Figura 4.8), se utilizaron los 
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softwares X'Pert HighScorePlus para la identificación de fases presentes, y Fullproof 

Suite para determinar el porcentaje de cada fase. Para el material ZAC se 

determinaron las fases cristalinas de ZnAl-HDL, hidrocincita (HZT) e hidruro de 

aluminio (AlH3) con porcentajes de 86, 5 y 9% respectivamente, con valores de 

confiabilidad de Rwp(%) = 18.4, Rexp(%) = 6.63, 4.0 y Chi2 = 7.7; para la muestra 

ZAC-100S exhibe las fases ZnS, CdSO4 y ZnAl-HDL en 96.64, 1.71 y 1.65%, 

respectivamente, con valores de confiabilidad de Rwp (%) = 10.7, Rexp (%) = 8.6, 

RB(%) = 4.0 y Chi2 = 1.53. sin embargo, en este análisis no se pudo identificar CdS, 

lo cual no implica que esté presente. 

Figura 4.8. Análisis Rietveld de los materiales ZAC y ZAC-100S. 

El análisis Rietveld revela la presencia de hidrocincita en la muestra ZAC y sulfato 

cadmio en la muestra ZAC-100S. Sin embargo, el porcentaje de sulfato de cadmio 

es extremadamente pequeño. Esto puede ser explicado por la técnica de 

Espectroscopia de Energía Dispersiva, donde exhibe que el cadmio está altamente 

disperso en comparación al Zn, Al y S. En la Figura 4.9 se presenta la muestra ZAC-

100S donde muestra que Al, Zn, S y Cd están distribuidos uniformemente en la 

muestra y en el cual se verifica que se obtiene un material composito, en ausencia 

de especie con cúmulos grandes y aislados. 
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Figura 4.9. Mapeo de Espectroscopia de Energía Dispersiva (EED) e imagen SEM de la 

muestra ZAC-100S. 

4.8 Microscopía Electrónica de Barrido (MEB) y Microscopía 

Electrónica de Transmisión (MET) 

La Figura 4.10 a) y 4.10 b) muestran la morfología de ZAC-100S, se puede observar 

partículas amorfas, que se constituyen por la aglomeración de partículas esféricas 

con un radio nominal de 3.6 μm. Las partículas más grandes muestran un diámetro 

nominal alrededor de 500nm. Las partículas amorfas son originadas por una pobre 

cristalización donde el arreglo atómico infinitesimal ocurre en la zona límite. De 

acuerdo con la Figura 4.10 c) se confirma que el material ZAC-100S es un composito 

con diferentes zonas, donde efectivamente, los arreglos atómicos son demasiado 

cortos.  
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Figura 4.10. a, c, d, e, a y f) MET para la muestra ZAC-100S y determinación de las distancias 
interplanares; b) MEB de la muestra ZAC-100S. 

 

La Figura 4.10 c) también muestra el patrón de difracción de electrones. Este 

resultado apunta que el material es policristalino. Los planos de reflexión (300), (111) 

y (20-2) fueron identificados y coinciden con ZnAl-HDL, ZnS y CdSO4, 

respectivamente. Las distancias interplanares fueron calculadas con el software 

Gatan Microscopy Suite, las Figuras 4.10 d), e) y f) muestran los resultados para 

cada zona identificada. En las zonas identificadas, las distancias interplanares para 

el plano (20-2) fue de 1.8 Å, que corresponde al CdSO4, el plano (300) 
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correspondiente a ZnAl-HDL fue de 7.5 Å, y el (111) de ZnS fue de 3.05Å. Se 

corroboró correctamente la identificación de las zonas y sus planos trazando la 

estructura cristalina característica de cada material mediante el software VESTA 

(Visualización para Análisis Electrónico y Estructural) y comparándolos entre sí. 

Sin embargo, el material es de color amarillo, lo cual nos permite inferir que hay 

pequeñas trazas de CdS formadas, pero que no se logran identificar. 

4.9 Mecanismo de reacción 

La Figura 4.11 muestra el posible mecanismo de reacción. Las energías de bandas 

de conducción (EBC) y las bandas de valencia (EBV) fueron ilustradas de acuerdo con 

los valores reportados en la literatura. Los materiales que constituyen el composito 

de la muestra ZAC-100S tiene los siguientes valores (Eg, EBC, EBV). Para ZnAL-HDL 

~ (3.5 eV, 1.5 eV, -2.0 eV) [125]; ZnS ~ (3.68 eV, 2.56 eV, -1.12 eV) [126]; CdSO4 ~ 

(3.05 eV, 0.77 eV, 3.82 eV) [127]. 

La reacción fotocatalítica se produce cuando se irradia luz UV sobre la muestra ZAC-

100S. Los fotones de la luz UV son absorbidos por el material y luego transfieren 

toda su energía a los electrones atómicos. La energía del fotón incidente (4.6 eV) es 

mayor que la energía de enlace de ciertos electrones orbitales. Por lo tanto, estos 

últimos se liberan (e-) de orbitas de alta energía. Así, se genera el movimiento de los 

huecos a través del material y se emitirán electrones. Estos electrones tienen una 

energía cinética igual a la energía del fotón incidente menos la energía de enlace 

(EE) [128]. 

La energía cinética de los electrones fotogenerados (~ 4.6 – EE eV) en la Figura 4.11 

es suficiente para superar la energía de banda prohibida de los semiconductores 

identificados en los estudios como CdSO4 (3.05 eV), ZnS (3.68 eV) y ZnAL-HDL (3.50 

eV). La banda prohibida en fotocatálisis debe entenderse como la energía necesaria 

para que un electrón fotogenerado que está unido en el fotocatalizador quede libre y 

pueda participar en reacciones de oxidación y reducción. En este caso se cumple la 

condición. 
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Figura 4.11. Mecanismo de reacción para la muestra ZAC-100S. 

Para el sistema composito de la Figura 4.11, la absorción fotónica la llevan a cabo 

los electrones con enlaces más fuertes (por ejemplo, la capa de energía K) de cada 

compuesto, lo que se debe a que esas zonas tienen una alta concentración de 

electrones. Además, es importante mencionar que la absorción fotónica se ve 

favorecida en átomos con un número atómico grande [129]. Por lo tanto, se espera 

que el CdSO4 tenga más electrones fotogenerados, y, por tanto, huecos. Sin 

embargo, no es del todo cierto, la presencia de heterouniones de tipo II origina la 

transferencia de huecos [130]. Las vacancias (h+) en CdSO4 serán ocupadas por 

electrones de menor energía presentes en la banda de valencia del ZnS. 

Consecutivamente, los huecos del ZnS serán ocupados por los electrones de menor 

energía presentes en ZnAl-HDL. No ocurre lo mismo con el ZnAl-HDL ya que el déficit 

electrónico no se compensa fácilmente con otros electrones de menor energía. Por 

lo tanto, la presencia de huecos en ZnAl-HDL es mayor que en CdSO4. La 

acumulación de electrones en CdSO4 y huecos en ZnAl-HDL toma lugar. El proceso 
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de water splitting y reformado catalítico han sido bien estudiados y discutidos. El 

mecanismo para cada uno de ello se resume a continuación [131, 132]. 

4.10 Water splitting 

Las reacciones realizadas para la muestra ZAC-100S en agua son las siguientes. 

(Ecuación 4.2) Los huecos y los electrones fotogenerados por la radiación ultravioleta 

llegan a la superficie del fotocatalizador (Ecuación 4.3). El agua absorbida en la 

superficie del fotocatalizador reacciona con los huecos fotogenerados para producir 

oxígeno y protones (H+) (Ecuación 4.4). Los protones reaccionan con los electrones 

fotogenerados para producir H2. Para este caso, la síntesis de un material composito 

permitió una adecuada separación de portadores de carga, se minimizó la 

recombinación entre los huecos y electrones por lo que mucho de ellos llegan a la 

superficie para lograr una tasa constante de producción de H2 igual a 1326 

μmol/gcat*h. 

Formación del par electro-hueco: 

𝑍𝐴𝐶⎼100𝑆 
ℎ𝜈
→  ℎ+ + 𝑒−                           Ecuación 4.2 

Oxidación 

2𝐻2𝑂(𝑙) + 4ℎ
+ → 4𝐻(𝑎𝑞)

+ + 𝑂2 (𝑔)                    Ecuación 4.3 

Reducción 

4𝐻(𝑎𝑞)
+ + 4𝑒− → 2𝐻2(𝑔)                           Ecuación 4.4 

4.11 Reformado catalítico 

Nuestro caso no es completamente un proceso de reformado catalítico, ya que se 

usó una mezcla metanol-agua (50 – 50 % en volumen). En este caso, el objetivo es 

que el metanol, CH3OH desempeñe un papel de agente de sacrificio. El mecanismo 

de reacción en una solución de metanol-agua para los experimentos de la Figura 4.9 

usando las muestras ZnAL-HDL sulfuradas se describe a continuación. Las 

reacciones (Ec. 4.2), (Ec. 4.3) y (Ec. 4.4) se llevan a cabo normalmente. La (Ec. 4.5) 
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puede tener una reacción inversa a la (Ec. 4.3) para el water splitting, esto no es 

factible porque los reactivos h+ y e- disminuirían si se lleva a cabo la reacción (Ec. 

4.4). (Ec. 4.6) El CH3OH minimiza la recombinación electrón/hueco haciendo uso de 

los h+ como reactivos, además reduce la presencia de oxígeno del medio para evitar 

la reacción (Ec. 4.5). (Ec. 4.7) La oxidación del metanol produce los reactivos 

necesarios (H+ y e-) para que se lleve a cabo la reacción (Ec.4.4). De esta manera 

la producción de H2 se mejora notablemente utilizando metanol como reactivo de 

sacrificio, alcanzando una constante de velocidad para la muestra ZAC-100S de 

7403 μmol/gcat*h. 

Reacción inversa: 

4𝐻(𝑎𝑞)
+ + 4𝑒− + 𝑂2 (𝑔) → 2𝐻2𝑂(𝑙)                     Ecuación 4.5 

Reacción de metanol: 

𝐶𝐻3𝑂𝐻 + ℎ
+ →• 𝐶𝐻2𝑂𝐻 + 𝐻

+                      Ecuación 4.6 

Oxidación de metanol: 

• 𝐶𝐻2𝑂𝐻 → 𝐶𝐻2𝑂𝐻 + 𝐻
+ + 𝑒−                      Ecuación 4.7 
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Los estudios realizados con materiales usando el precursor de Mg2+, conocido como 

un material de alta basicidad intrínseca, nos lleva a concluir que podemos obtener 

diferentes materiales dependiendo del método de síntesis, uso de precursor, 

temperatura y tratamientos posteriores del material de Mg2+. 

Para la variación de temperatura para el MgO comercial, en los DRX se puede 

apreciar que conforme vamos aumentando en temperatura de calcinación para el 

MgO se vuelven más cristalino, sin embargo, al soportar el CdS, su estructura cambia 

y hay una mezcla de fases de MgO e Mg(OH)2, el CdS soportado sobre la muestra 

calcinada a 400°C presenta buenos resultados en la producción de hidrógeno, con 

un valor de 584.4 µmol H2/gcat*h. 

Cuando hacemos la comparación del precursor de Mg2+ calcinados a 900°C, todas 

muestran sólo la fase de MgO, sin embargo, después de soportar el CdS, sólo la 

muestra comercial muestra la mezcla de fases MgO e Mg(OH)2, ya que los otros 

materiales permanecen únicamente con la fase MgO y la de CdS, siendo el material 

CdS/MgC, proveniente del precursor carbonato de magnesio quien presenta mejor 

actividad en la producción de hidrógeno, con un valor de 2859.7 µmol H2/gcat*h, 

multiplicando nuevamente la productividad de H2, bajo las mismas condiciones de 

reacción. 

Al realizar la variación de CdS impregnada sobre MgO, los resultados demuestran 

que 5% en peso de CdS se obtiene una mejor producción de hidrógeno, a mayores 

concentraciones de CdS la actividad disminuye.   

Estos resultados demuestran que estos materiales pueden ser usados en la reacción 

de producción de hidrógeno en una mezcla de metanol-agua, usando luz visible 

(azul), y pueden mejorar la productividad de H2 modificando los precursores y 

métodos de síntesis, además la presencia de MgO con alta estabilidad cristalina 

calcinados a 900°C en donde la mayor fase cristalina coexistente de MgO respecto 

a Mg(OH)2 favorece una mayor productividad de hidrógeno. Con estos resultados 

podemos asegurar que se pueden modular las propiedades electrónicas en 

materiales considerados como dieléctricos como es el MgO y Mg(OH)2 para que sean 

activos en la producción de hidrógeno. 
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Por otro lado, los compositos básicos ZnAl-HDL sulfurados fueron sintetizados con 

éxito mostrando una alta fotoactividad en la producción de hidrogeno. En estos 

materiales se corroboro la naturaleza heterogénea donde el incremento nominal de 

azufre (formando sulfuros) modifica el crecimiento cristalino de cada componente 

que los constituye y origina un incremento en el área superficial especifica. Además, 

se redujo la energía de banda prohibida, haciéndola adecuada para que se produzca 

la absorción de fotones. La coexistencia de especies químicas de CdSO4, ZnS, ZnAl-

HDL y posiblemente CdS favoreció la formación de heterouniones que facilitan la 

transferencia de huecos y electrones, además de permitir la correcta separación de 

los portadores de carga. Una de las aportaciones mucho más importantes en el 

estudio de este material ZnAl-HDL es que el acoplamiento de las bandas de valencia 

y de conducción permiten la producción de H2 en ausencia de un agente de sacrificio. 

Los resultados obtenidos en este trabajo deben mantener la investigación en 

muestras no calcinadas y buscar sistemas compositos adecuados, cuya banda de 

valencia y de conducción permitan la producción de H2 en ausencia de un agente de 

sacrificio. 
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ANEXO 

Las hidrotalcitas frescas han mostrado que pueden producir hidrógeno, pero al ser 

calcinadas presentan buena actividad en la degradación de contaminantes, 

antibióticos, entre algunos otros compuestos orgánicos, usando el fotocatalizador en 

polvo. 

Sin embargo, se ha propuesto depositar el catalizador en placas de vidrio para poder 

mantener la mayor cantidad y sea más fácil su recuperación. Para poder depositar 

el material sobre la placa de vidrio se utiliza cemento blanco como pegamento, 

colocando una relación 1:1 en peso del cemento:catalizador. 

Se realizaron pruebas en las reacciones de degradación de 200 mL de 20 ppm de 

Ciprofloxacino, en un reactor de vidrio usando la placa y el catalizador en polvo, se 

usó una lámpara de 254 nm de baja intensidad y potencia de 4.2 mW/cm2, se montó 

el sistema como se muestra en la Figura A1. 

                 

 Figura A1. Sistema para la degradación de ciprofloxacino. A) en polvo y B) en placa. 

A B 



 

 
90 

 

La reacción se siguió durante 5 horas, tomando muestras cada hora, se sigue por 

espectroscopía UV-Vis, se muestran los resultados en la Figura A2. 

 

Figura A2. Degradación de 200 mL de 20 ppm de Ciprofloxacina usando el ZA3-400 

y el cemento en A) la placa y B) en polvo. 

En la Figura A2 se puede apreciar que degradó con mayor eficiencia usando la 

mezcla en polvo del cemento-catalizador (93.9%), debido a una mejor dispersión en 

la solución, sin embargo, utilizando la placa también se obtienen buenos resultados 

(86.5%), siendo una opción viable para usarlas en este tipo de reacciones. 

A la placa se le dieron 4 usos en dicha reacción y sigue manteniendo su actividad. 

Posteriormente se le dio un tratamiento térmico y volvió a reactivarse. 

A continuación, se muestra el porcentaje de degradación de cada prueba que se 

realizó. Se siguió la longitud de onda en 270 nm.  

ZA3-400 placa  

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.095988 20.270677 0 

1 0.9927724 9.60128046 52.6346334 

2 0.679506 6.57162476 67.580635 

3 0.549363 5.31298839 73.78978315 

4 0.39103 3.78172147 81.34388174 

5 0.28191 2.72640232 86.55001842 

A B 
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ZA3-400 placa C2 

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.095988 20.270677 0 

1 1.016901 9.8346325 51.48345315 

2 0.744684 7.20197292 64.4709798 

3 0.596964 5.77334623 71.51873007 

4 0.471399 4.55898453 77.50946093 

5 0.369116 3.56978723 82.38940299 

    

    
ZA3-400 placa C3 

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.074681 20.0646132 0 

1 0.799952 7.73647969 61.4421687 

2 0.712427 6.89000967 65.66088955 

3 0.565698 5.47096712 72.73325393 

4 0.444147 4.29542553 78.59203415 

5 0.281033 2.7179207 86.45415849 

    

    
ZA3-400 placa C4 

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.008536 19.424913 0 

1 0.98733 9.54864603 50.84330079 

2 0.746961 7.2239942 62.81067404 

3 0.603915 5.8405706 69.93257776 

4 0.501829 4.85327853 75.01518519 

5 0.415953 4.02275629 79.29073713 
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ZA3-400 placa recalcinada 

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 1.987587 19.2223114 0 

1 0.839877 8.12260155 57.74388744 

2 0.608215 5.88215667 69.39932692 

3 0.48107 4.65251451 75.79627961 

4 0.35765 3.45889749 82.00581912 

5 0.273122 2.64141199 86.25861409 

 

polvo cemento + ZA3-400  

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.022686 19.5617602 0 

1 1.15775 11.1968085 42.76175343 

2 0.663686 6.41862669 67.18788779 

3 0.417243 4.03523211 79.37183527 

4 0.28198 2.7270793 86.05913127 

5 0.121638 1.17638298 93.98631325 

 

También se realizó una prueba con una placa de cemento en la degradación de 

ciprofloxacino, los resultados se muestran en la Figura A3.  



 

 
93 

 

 

Figura A3. Degradación de 200 mL de 20 ppm de Ciprofloxacina usando la placa con 

cemento. 

Los porcentajes de degradación se muestran a continuación:  

placa cemento 

tiempo (h) Abs (u.a.) Concentración [ppm] % Degradado 

0 2.074681 20.0646132 0 

1 0.783192 7.57439072 62.25000374 

2 0.637861 6.16886847 69.25498426 

3 0.514633 4.97710832 75.19459618 

4 0.372658 3.60404255 82.0378169 

5 0.278835 2.69666344 86.56010249 

 

Al cabo de 5 horas se puede observar que el porcentaje de degradación siguiendo 

la longitud de onda de 270 nm es similar a la de mezcla de cemento y ZA3-400 en la 

placa (86.5%), sin embargo, la banda que aparece antes de 200 nm va 

incrementando usando sólo la placa de cemento en comparación a la placa que 

contiene la mezcla de cemento y catalizador, que no incrementa tanto su 

absorbancia, lo que indica una menor cantidad de intermediarios generados en la 

reacción.  
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Estos resultados nos indica que el cemento también puede ser usado como 

fotocatalizador. 

Como futuras pruebas se pretende modificar las proporciones del cemento-

catalizador, para encontrar la relación óptima en el uso de placas para degradación 

de contaminantes e inclusive utilizarlo en la producción de hidrógeno. 
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