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Resumen

El trabajo presenta los resultados de la fabricacién y caracterizacion para los sistemas Ag/AgCl y Ag/AgCI-
Fe30., mediante sintesis verde utilizando extractos de palo azul en agua o etanol como agente reductor. El
espectro de absorcion del extracto de palo azul acuoso y etandlico muestra una banda maxima en 280 nm
con un hombro en los 320 nm. Las propiedades morfoldgicas y quimicas de los compuestos hibridos fueron
caracterizadas mediante técnicas como DLS, SEM-EDS y DRX. El analisis por difraccion de Rayos X (DRX)
mostré un patron de difracciéon que corresponde a Ag/AgCl, con una estructura cristalina cubica centrada en
las caras (FCC). La presencia de magnetita en los materiales compuestos se confirmé con los patrones de
difraccion generados. La distribucion de tamario para las particulas fabricadas se evalué usando la técnica
de dispersion dinamica de la luz (DLS), usando suspensiones acuosas de los materiales compuestos, se
determinaron diametros desde 200 a 400 nm. Mediante el analisis quimico por Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) se confirmé la composicion de los materiales fabricados, mientras que la morfologia
irregular de las particulas se corrobor6é por microscopia electrénica de barrido (SEM). Se evaluaron las
propiedades fotocataliticas del material Ag/AgCl, y se observé la reduccion de la intensidad de la banda de
absorcion del cristal violeta, lo cual demostré la degradacién quimica del colorante.

Palabras clave: materiales compuestos, Ag/AgCI, Ag/AgCI-Fe304, contaminantes, fotodegradacion

Introduccion

En la actualidad, los contaminantes organicos no biodegradables en los cuerpos de agua se han convertido
en un riesgo para la salud y bienestar de los seres humanos, los animales y las plantas. Los compuestos
nitroaromaticos y los colorantes son los contaminantes organicos mas comunes que se vierten en los
efluentes residuales de las industrias textiles, impresion, cuero, cosméticos, y farmacéutica (Panchal et al.,
2021; Singh et al., 2022). Esto puede provocar cambios ambientales y la alteracion del equilibrio natural del
ecosistema. Por lo que existe el interés cientifico de desarrollar procedimientos eficientes que permitan
degradar este tipo de contaminantes presentes en las aguas residuales.

Entre los diversos métodos de tratamiento de agua, la fotocatalisis heterogénea es una metodologia
prometedora, ya que puede utilizar energia solar, el catalizador es facil de recuperar y podria reutilizarse. En
los ultimos afios, métodos de sintesis verde de fotocatalizadores basados en semiconductores metalicos
utilizando como agentes reductores extractos de plantas ha ganado mas atencién debido a su naturaleza
ecoldgica y su rentabilidad (Lopez-Miranda et al., 2018). Los principios activos presentes en el extracto de
plantas actuan como agentes reductores y en ocasiones como estabilizador, ademas de que su uso ha
resultado atractivo, ya que no se requieren condiciones especiales de sintesis. El uso de los extractos de
plantas durante el proceso de fabricacion de materiales compuestos reduce el uso de agentes quimicos que
contribuyan a generar contaminacion.

En los ultimos afios, los materiales compuestos han crecido en interés debido al uso como catalizadores
prometedores en diversas reacciones quimicas, debido a sus atractivas propiedades cataliticas. Materiales
como Ag/AgCl y Ag/AgCI-Fe304 han atraido la atencidn por su alta actividad fotocatalitica para la degradacion
de contaminantes organicos debido a que la plata metalica presenta un efecto de resonancia plasmoénica
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superficial (SPR) lo que permite que el material también absorba luz visible y no solo absorban la luz UV
como los catalizadores tradicionales (TiO2 o SnO.) (Gao et al., 2022; Udomkun et al., 2022). Estos nuevos
sistemas fotocataliticos ofrecen una solucién segura y respetuosa con el medio ambiente para degradacion
de diversos colorantes organicos. Por lo que, en este trabajo, se utilizé el extracto de palo azul para sintetizar
los materiales compuestos Ag/AgCl y Ag/AgCl-FesO., y evaluar sus propiedades fotocataliticas en la
degradacion del colorante cristal violeta.

Resultados

Los materiales compuestos estudiados en este trabajo fueron fabricados mediante sintesis verde,
empleando el extracto de palo azul (Eysenhardtia polystachya). Los extractos fueron preparados utilizando
dos disolventes: agua y etanol. En ambos casos la corteza del palo azul se cortd en trozos de tamarios
menores a 0.5 cm y se mantuvieron dentro del disolvente a una temperatura de 60°C con agitacion constante.
El extracto se caracterizd por espectroscopia de absorcion (Figura1) mostrando una banda intensa de
absorcién en 280 nm con un hombro en 320 nm, las cuales confirma la presencia de moléculas organicas
cuyas estructuras estan relacionadas con polifenoles o flavonoides (Baran et al., 2023; Singh et al., 2022). El
hombro en 320, podria ser el responsable de las propiedades reductoras del extracto, ya que presenta una
mayor intensidad para el extracto obtenido con agua.

Figura 1. Espectros de absorcidn de los extractos de palo azul en agua (derecha) y etanol (izquierda).
Fuente: Elaboracion propia.

Ambos extractos se evaluaron como agentes reductores para la fabricacion de los sistemas Ag/AgCl
y Ag/AgCl-Fes0s. El procedimiento para la obtencion de Ag/AgCI consiste en la adicién controlada de una
solucién de AgNO3 mientras se mantiene en agitacion ultrasénica el extracto (acuoso o etandlico) con cloruro
de sodio (NaCl). Para el sistema Ag/AgCI-Fe;O4 se afiade también la magnetita (Fe3O.). Al terminar el tiempo
de reaccion, los productos fueron purificados usando centrifuga y lavados con EtOH, el polvo se deja secar
en la estufa por 24 h, posteriormente se realizé la caracterizacion estructural, morfologica y fotocatalitica.
Durante los procesos de fabricacion se observd un cambio drastico de color desde un naranja obscuro del
extracto a una solucién incolora de aspecto lechoso. Este proceso se llevd acabo un total de 2 veces
obteniendo en total 5 mg de material que es necesario para los procesos de caracterizacion y los ensayos de
fotodegradacion. Cabe destacar que el extracto acuoso presentd mayores rendimientos en comparacion al
extracto etandlico.

Caracterizacion de las propiedades morfologicas

Las particulas fabricadas se dispersaron en agua para evaluar su distribuciéon de tamafio usando la técnica
de DLS. La comparacion de los materiales fabricados usando los dos extractos investigados muestra que se
generan particulas de Ag/AgCI con tamafio menor al emplear el extracto en agua. Al contrario, cuando se
evalud el uso de los extractos para fabricar Ag/AgCl-Fes0s las particulas obtenidas presentaron diametros
muy similares para ambos. Al repetir el procedimiento, las particulas conteniendo magnetita los diametros no
fue posible determinarlos usando DLS, los resultados se muestran en la Tabla 1.
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Tabla 1. DLS de los sistemas Ag/AgCl y Ag/AgCl-FesOy, obtenidos con el extracto acuoso y etandlico. Fuente:
Elaboracién propia.

Lote Extracto Sistema Z-average Pdl
(nm)

1 Acuoso Ag/AgCl 385.53 0.396
Etandlico Ag/AgCI 608.75 0.251
Acuoso Ag/AgCl-Fe304 223.73 0.432
Etandlico Ag/AgCI-Fes04 200.06 0.276
2 Acuoso Ag/AgCl 348.53 0.396
Etandlico Ag/AgCI 369.83 0.251

Acuoso Ag/AgCl-Fes04 - -

Etanolico Ag/AgCl-Fe304 - -

Los resultados obtenidos del analisis de distribucion de tamafio de las muestras fabricadas confirman
que no se obtuvieron didmetros en la escala de 5 a 100 nm, por lo cual, estas particulas no pueden ser
consideradas como nanoparticulas.

Difraccion de rayos X

Las particulas de Ag/AgCl sintetizadas usando ambos extractos, se analizaron mediante difraccion
de rayos X, el difractograma muestra picos de difraccion generados por los planos (111), (200), (220), (311),
(222) y (400), localizados en 26 = 27.8°, 32.2°, 46.2°, 54.8°, 57.5° y 67.5°, respectivamente (Figura 2). Los
cuales corresponden a la estructura cubica centrada en las caras (fcc), la cual es una caracteristica del cloruro
de plata (AgCl), y concuerdan con el patrén JCPDS 31-1238. En el difractograma se detectaron picos
asociados a los planos (111), (200), (220) y (311) que corresponden a plata metalica en 26 = 38.1°, 44.3°,
64.4° y 77.4°, segun el patron JCPDS 04-0783. (Ver Figura 2). Estos resultados confirman la obtencion de
materiales compuestos del tipo Ag/AgCI que concuerda con lo reportado por Lopez-Miranda et al. (2025) y
Singh et al. (2022), quienes explican que este tipo de transformacién puede deberse a la capacidad de ciertos
compuestos del extracto vegetal (como los fenoles y flavonoides) para actuar como reductores, las diferencias
en la intensidad de los picos observados para AgCl y Ag entre los extractos acuoso y etandlico sugieren que
el tipo y la cantidad de compuestos presentes en cada extracto pueden influir en la reduccién quimica.
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Figura 2. Comparacion de los difractogramas de los sistemas Ag/AgCl sintetizados con extracto acuoso y etandlico. Se adjunta el patrén de
referencia JCPDS 31-1238 (AgCl) y JCPDS 04-0783 (Ag 9 como lineas punteadas.
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Para las particulas de Ag/AgCI-Fe304, los difractogramas muestra picos correspondientes a las fases
AgCl, Ag®y FesO4 (Ver Figura 4). Los picos caracteristicos de Fe3O4 se localizan en 26 = 30.1°, 35.5°, 43.1°,
53.4°,57.0° y 62.6°, asociados a los planos (220), (311), (400), (422), (511) y (440), y coinciden con el patron
de referencia JCPDS 19-0629. La presencia simultanea de estos picos, sin interferencias notables entre ellos,
sugiere la presencia de los tres materiales. Este comportamiento es consistente con lo descrito por Liu et al.
(2015), quienes sefialan que la adicion de materiales magnéticos, como FezOa, puede mejorar la dispersion
del sistema y facilitar su recuperacion, sin alterar significativamente su estructura cristalina.
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Figura 3. Difractogramas de las nanoparticulas Ag/AgCl-FesOa4 sintetizadas con extracto acuoso y etandlico de palo azul.
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Fuente: Elaboracion propia.
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Las particulas se suspendieron en agua y se depositaron sobre un sustrato de silice, con la finalidad de
evaluar su morfologia. En la Figura 3 se muestra la micrografia con una escala de 5 micrometros de las
particulas de Ag/AgCl fabricadas con el extracto de palo azul en agua. El analisis EDS mostré la presencia
de oxigeno, carbono, plata y cloro. Ademas, se observo la presencia de hierro en un porcentaje alto, esto
puede estar relacionado con la contaminacion de las muestras.
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Figura 3. Micrografia de particulas de Ag/AgCl y andlisis quimico del material.

Fuente: Elaboracion propia.
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Con la finalidad de evitar posible contaminacion, las muestras se analizaron nuevamente pero ahora
en polvo y los resultados del analisis quimico se muestran en la Figura 4. El resultado del analisis para el
sistema Ag/AgCl presenta la composicidon quimica esperada lo cual confirma la obtencion del material. Por el
contrario, las particulas de Ag/AgCI-FesO4 presentan, ademas de los elementos esperados, un porcentaje
importante de cobalto proveniente de la magnetita que se ocupé en la fabricacion de las particulas de
Ag/AgCl-Fes0s.
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Figura 4. Andlisis quimico de los materiales Ag/AgCl y Ag/AgCl-Fe3Oa.
Fuente: Elaboracion propia.

El analisis de los resultados de las espectroscopias empleadas confirmé la fabricacion de materiales
compuestos del tipo Ag/AgCl y Ag/AgCI-Fes;04. Dichos materiales se evaluaron para la fotodegradacion del
colorante comercial cristal violeta en solucién acuosa, el cual presenta una banda de absorcién en 590 mn
(Figura5-CVEDO). Para el experimento se suspendieron las particulas de Ag/AgCI en la solucion de cristal
violeta (CVE1-00), la mezcla se expuso a la luz visible y se tomaron los espectros de absorcién cada 5 min
(CVE-05 al 30) hasta un total de 30 min. Los resultados confirman el efecto fotocatalitico de las particulas
fabricadas, las fotografias de la Figura 5 muestra los cambios fisicos observables de las mezclas.
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Figura 5. Espectro de absorcion de la degradacion de colorante. Fotografia de las suspensiones antes y después de 30 min.
Fuente: Elaboracion propia.
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Conclusiones

Se demostro el uso del extracto de palo azul como agente reductor en el proceso de fabricacion de particulas
del tipo Ag/AgCl y Ag/AgCl-Fe;0,. Para la sintesis de los materiales compuestos se empleé el método de
sintesis verde empleando extractos acuosos y etandlicos de palo azul como agentes reductores. Los
materiales compuestos se obtuvieron como particulas de morfologia irregular y con diametros mayores a 200
nm, mediante analisis quimico se establecid la composicion y la presencia de las fases cristalinas que
corroboran este resultado. Las particulas con mejores caracteristicas morfolégicas y de composicion fueron
obtenidas usando el extracto acuoso del palo azul. Dichas particulas confirmaron sus propiedades
fotocataliticas al degradar el colorante cristal violeta en corto tiempo, corroborado por espectroscopia de
absorcion.
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