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= El agua es un compuesto abun-
dante en la Tierra que cubre cer-

ca de 70% de su superficie; sin
embargo, 97.5% del vital liqui-

do se concentra en mares y océa-

Premios
de investigacion  nos como agua salada. Del 2.5%
M 3 restante, considerada como agua

dulce, 2% se encuentra congela-
da en casquetes polares y 0.48% estd almacenada a
1000 metros de profundidad como agua subterrd-
nea. De esta manera, sélo 0.02% del agua total de
nuestro planeta se utiliza para consumo humano. Es
por ello que suministrar agua potable a la sociedad
es un problema que requiere especial atencion.

Para eliminar la contaminacién del agua proce-
dente de actividades humanas y elevar su calidad para
su posterior uso, se han desarrollado un sinndmero
de téenicas fisicas y quimicas. No obstante, la efi-
ciencia de estas técnicas de purificacién es limitada,
dada la naturaleza de los procesos involucrados y a
las regulaciones cada vez mds exigentes de organis-

mos internacionales para alcanzar niveles minimos

El presente articulo estd basado en la investigacién “Sintesis y
caracterizacién de PbMoO, fotoactivo para la eliminacion de
contaminantes orgdnicos de agua”, galardonada con el Premio
de Investigacion UANL 2013, en la categoria de Ingenierfa y
Tecnologia, otorgado en sesién solemne del Consejo Universitario,
en septiembre de 2013.
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de contaminacién en el agua dedicada al uso domés-
tico e industrial.

Hasta hace poco, bastaba que un proceso de pu-
rificacion de agua fuera viable técnicamente, aplica-
ble a gran escala y en gran medida, econémico. Sin
embargo, en tiempos modernos debemos incorpo-
rar la sustentabilidad del mismo a cualquier propuesta
que pretenda atacar esta problemdtica. Asi, la bus-
queda de nuevas tecnologias de purificacién eficien-
tes y econdmicamente factibles a escala industrial ha
incorporado el uso de la energia solar como fuente
energética sustentable.

El presente trabajo de investigacién se ha realiza-
do en la direccién del desarrollo de una tecnologia
limpia y redituable, basada en el principio de la
fotocatdlisis heterogénea para la purificacién de agua.
La fotocatdlisis heterogénea es un proceso que se basa
en utilizar un sélido semiconductor que es capaz de
absorber energia radiante igual o superior a su banda
de energia prohibida. Cuando un fotén con una ener-
gia que iguala o supera la energfa de banda prohibi-
da (Eg) del semiconductor que incide sobre éste, se
promueve un electrén e de la banda de valencia (BV)
hacia la banda de conduccién (BC), y se genera un
hueco (h*) en la primera banda. Los electrones que
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llegan a la banda de conduccién se desplazan dentro
de la red del material semiconductor. De igual for-
ma, se desplazan los huecos vacios que han dejado
en la banda de valencia. Los electrones y los huecos
fotogenerados siguen caminos diferentes, como se
muestra en la figura 1. Los pares hueco-electrén son
fécilmente recombinados para restablecer al semicon-
ductor a su estado inicial, con la consecuente libera-
cién de energia excedente en forma de calor. Aunque
poco eficiente, el proceso de separacién de cargas
progresa al migrar éstas hacia la superficie del foto-
catalizador, creando asi sitios activos donde, por
ejemplo, una molécula orgdnica experimenta proce-
sos de oxidacién que inicien su descomposicién.
La presente propuesta incluye la seleccién de un
semiconductor (PbMoO,) y la modificacién de sus
propiedades fisicoquimicas para potenciar su activi-
dad fotocatalitica en reacciones de degradacién de
colorantes orgdnicos (rodamina B, indigo carmin,
naranja G y naranja de metilo). Lo anterior, median-
te el empleo de diversas rutas de sintesis quimica (es-
tado sélido, coprecipitacién, hidrotermal, ultrasoni-

do y microondas), que emplean diferentes

Fig. 1. Esquema de la formacién de pares hueco-electron en un semiconductor por
accién de radiacioén electromagnética y proceso de recombinacién de cargas.

condiciones de tratamiento térmico y de enfriamiento
para la preparacién de éxidos semiconductores con
propiedades morfoldgicas y texturales especificas que
inciden en la actividad fotocatalitica del material. La
investigacién que se presenta forma parte de un es-
tudio sistemdtico sobre las posibilidades fotoactivas
del PbMoO, que hemos venido realizando en los ul-
timos cuatro afos, y cuyos principales resultados han

sido publicados recientemente.'
EXPERIMENTAL
Sintesis de las muestras

El material PbMoO, se preparé6 en forma
policristalina mediante diferentes métodos: reaccién
en estado sélido (SS), coprecipitacién (Cop),
hidrotermal (H60), sonoquimica (Sono) y radiacién
con microondas (MW). Para la preparacién del
molibdato, por el método de reaccién en estado séli-
do, se pesaron cantidades en relacién estequiométrica
apropiada del éxido MoO, y la sal Pb(NO,),, se
homogeneizaron y la mezcla reactiva se compacté en
forma de pastilla por medio de una prensa mecéni-
ca. Las pastillas se calcinaron a 950"C en un horno
eléctrico durante 72 horas. Posteriormente, la mues-
tra se enfri6 a temperatura ambiente.

Para la sintesis por coprecipitacién se utilizaron
como precursores Pb(NOa)2 y (NH4)6M07024
*4H,0. A partir de dichas sales, se prepararon dos
soluciones acuosas. La solucién de Pb(NO,), se ver-
tié lentamente gota a gota en la solucién de
(NH,) ;Mo O, ,.4H,0, manteniendo una agitacién
vigorosa que origin6 una suspensién de color blan-
co. Se ajust6 a pH= 11, utilizando NH,OH. La sus-
pensién se mantuvo en agitacién durante 30 minu-
tos adicionales. Una vez formado el precipitado, éste

se separé por filtracién.
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En la preparacién de PbMoO,, mediante el mé-
todo hidrotermal, se utilizaron como reactivos
H,MoO, y Pb(NO,),, los cuales se disolvieron en
75 mL de agua desionizada. Posteriormente, la diso-
lucién se mantuvo en agitacion vigorosa dentro de
un bafio de ultrasonido y se ajusté a pH= 11 por
adicién de NH,OH. La suspensién se transfiri6 a
una autoclave de acero inoxidable. El proceso
hidrotermal se realizé a 60"C, con una velocidad de
calentamiento de 2"C.min"!, durante 10 minutos.
Transcurrido este tiempo, se realizaron varios lava-
dos con agua desionizada al precipitado resultante,
con el fin de neutralizar el pH (-7), y después se
procedié a la evaporacién del solvente a 70"C.

En la sintesis del método por sonoquimica se
partié de los reactivos H,MoO, y Pb(NO,),, y se
sigui6 el procedimiento experimental descrito a de-
talle en la bibliografia.> Para la preparacién de la
muestra por radicacién con microondas, se vertie-
ron 15 mL de etilenglicol anhidrido en un vaso de
precipitado, y se anadieron 5 mmoles de H,MoO, y
de Pb(NO3)2, con agitacion constante, y se ajusté a
pH= 11 con NH,OH. La dispersién de color blanco
se transfirié a un equipo de microondas para some-
terla a un calentamiento mediante la aplicacién de
50% de la potencia del horno de 120W, durante 20
minutos. Posteriormente, el sélido obtenido se sepa-

16 por filtracién.
CARACTERIZACION

La caracterizacién estructural del 6xido PbMoO, fue
realizada por difraccién de rayos-X en polvo (DRX)
con un difractémetro Bruker Advanced X-Ray
Solution D8, con radiacién K del Cu (A= 1.5418
A). Las mediciones se realizaron en un intervalo 20
de 10° a 60°, con un tamafio de paso de 0.05°, y un
tiempo de 0.05 segundos por cada paso. La banda
de energia prohibida (Eg) se determiné mediante

espectroscopia de reflectancia difusa (DRS), con un
espectrofotémetro Perkin Elmer Precisely Lambda
35 UV/Vis, con esfera de integracién. El drea super-
ficial de los fotocatalizadores se determiné mediante
la fisisorcién de nitrégeno (método BET), utilizan-
do un analizador Bel-Japan Minisorp II. La morfo-
logia de las muestras se analizé mediante la técnica
de microscopia electrénica de barrido (SEM) con un
microscopio FEI Nova Nano SEM de bajo vacio,

con un voltaje méximo de aceleracién de 3 kV.
Pruebas fotocataliticas

Las reacciones de degradacién fotocatalitica se lleva-
ron a cabo en un reactor de inmersién de borosilica-
to con chaqueta de enfriamiento para mantener la
temperatura de reaccién en 25°C + 1°C. Como fuente
de radiacién UV, se utiliz6 una ldmpara heterocro-
matica de Xe de 10,000 K. La intensidad de la radia-
ci6én UV (> 390nm) fue de 1,380 pW.cm™.

La actividad fotocatalitica de PbMoO, se evalué
en la reaccién de degradacién de rodamina B (RhB),
indigo carmin (IC), naranja G (OG) y naranja de
metilo (MO) en solucién acuosa. En un vaso de pre-
cipitado, se agregaron 200 mL de una solucién del
colorante orgdnico que contenfa 200 mg de PbMoO,,
posteriormente se transfirié a un bano de ultrasoni-
do para la eliminacién de agregados. Tomando en
cuenta el coeficiente de absorcién molar de cada co-
lorante, las concentraciones iniciales fueron 5, 30,
20,y 20 mg. L'! para RhB, IC, OG y MO, respecti-
vamente. A fin de asegurar que el equilibrio de
adsorcién-desorcién del colorante en la superficie de
catalizador se hubiera alcanzado, la solucién se man-
tuvo en reposo en la oscuridad por 1 h. Después de
este tiempo, la ldmpara se encendié. Durante la re-
accion, las muestras se tomaron del reactor a dife-
rentes intervalos de tiempo, y luego se analizaron

mediante un andlisis colorimétrico, tomando como
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referencia el maximo de absorcién de cada colorante
para determinar su concentracién.

Durante la reaccién de fotodegradacion, se analizé
el efecto del pH de la dispersién y O, disuelto. Se lleva-
ron a cabo experimentos en condiciones dcidas y bési-
cas a pH= 4 y 10, anadiendo HNO3 o NH,OH, res-
pectivamente. Se realizaron experimentos con un flujo
continuo de O, de 120 mL.min™, el cual se burbujed
durante el curso de la reaccién para saturar la solucién.

El grado de mineralizacién se siguié mediante el
andlisis del contenido de carbén orgédnico total
(TOC) de las soluciones con diferentes tiempos de
irradiacién. Se utilizaron 250 mL de la solucién del
colorante (50 mg.L" para RhB, OG y MO; y 100
mg.L! para IC) con 250 mg de fotocatalizador. Las
muestras irradiadas se analizaron en un analizador

de TOC Shimadzu VSCNS.

RESULTADOS Y DISCUSIONES
Caracterizacién de las muestras

Las muestras obtenidas por los diferentes métodos
de sintesis se caracterizaron estructuralmente median-
te difraccién de rayos-X en polvo. Los difractogramas
obtenidos mostraron la presencia de la fase tetrago-
nal de PbMoO,, sin la presencia de impurezas, de
acuerdo a la tarjeta JCPDS No. 01-071-4910, como
se observa en la figura 2. En particular, la muestra
PbMoO, (MW) present6 la mayor cristalinidad,
como lo demuestra su difractograma con lineas de
difraccién bien definidas y altas intensidades.

La energfa de banda prohibida se obtuvo mediante
los espectros de reflectancia difusa (DRS), y los valo-
res se muestran en la tabla I. Todas las muestras obte-
nidas presentaron un valor de Eg mayor a 3 €V, lo
cual define que son fotocatalizadores que pueden

activarse mediante radiacién UV. Para determinar el

[ Copp| — MW
I N W " "LL -‘*—'—'-‘i‘—'-wkwhﬁ
" . : i . . X L
5= SS 5 —— Sono
A 8
o =)
® @
= k=)
.
5 | | 5
S e ] 2L |V N SN
—— JCPDF 01-071-4910 ——H60
. |g8 g
g ST 2 4
I ‘ T |V N S .
" . : : : \ : :

10 20 30 4 50 60 10 20 30 40 50 60
20 (Grados) 20 (Grados)

Fig. 2. Difractogramas de PbMoO), obtenidos mediante el método de reaccién en
estado solido (SS), coprecipitacién (Copp), hidrotermal (H60), sonoquimica (Sono)
y radiacién con microondas (MW).

drea superficial de los materiales sintetizados, se rea-
lizaron andlisis de fisisorcién de nitrdgeno, con el
método BET (tabla I). La muestra PbMoO, (SS)
exhibié el menor valor de drea, debido a que la alta
temperatura de sintesis promovi6 un proceso de cre-
cimiento de particula mediante un mecanismo de
sinterizacién. Cuando el PbMoO, fue sintetizado por
el resto de los métodos de sintesis, el drea superficial
del material se incrementd en aproximadamente un
orden de magnitud, alcanzando un valor méximo de
5.98 m’.g" para PbMoO, (Sono).

La morfologia de las muestras se observé mediante
SEM (figura 3). De acuerdo al andlisis por SEM, la
muestra (SS) no presenté una morfologia definida
en particular, con ausencia de aglomerados y con ta-
mafos superiores a 2 pm (3a). La fase obtenida me-
diante el método de coprecipitacién presenté una
morfologfa irregular tipo oval en sus particulas, con
un tamafo menor al observado para PbMoO, (SS),
del orden de 350 nm (3b).

La muestra obtenida mediante el método
hidrotermal presenté una morfologia de sus particu-
las en forma octaédrica o de bipirdmide, con tamano

de 150-300 nm (3c). Esta morfologia es ocasionada
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SINTESIS Y CARACTERIZACION DE PbMoO,

Tabla I. Propiedades fisicas de PoMoO, preparado por diferentes
métodos de sintesis.

Temperatura Energia de Area

Método de Sintesis de calcinacion banda prohibida  superficial

('C) (eV) (m*.g”)

Estado sdlido (SS) 950 3.10 0.20
Coprecipitacion (Copp) 350 3.16 1.18
Hidrotermal (HG0) T0 309 2.1
Sonoquimica (Sono) 70 319 598
Microondas. (MW) 70 AT 252

por la temperatura y la presién utilizada en el reactor
hidrotermal, ya que estas condiciones son capaces de
promover el mecanismo de nucleacién, agregacién y
recristalizacion de las particulas. En el proceso de
coalescencia se incrementé la concentracién de par-
ticulas, que durante su crecimiento probablemente
causé la formacién de defectos superficiales en sus
caras.® Las particulas presentaron una orientacién
preferencial al plano cristalogréfico [001], ya que los
cristales tendieron a formarse con una mayor veloci-
dad de crecimiento en esa direccién.’

Las particulas obtenidas mediante el método de
sonoquimica mostraron una morfologia semiesférica,
utilizando como medio dispersante etilenglicol (EG)
(3d). Los efectos fisicos del ultrasonido como la
cavitacién originaron ntcleos limitados durante la
etapa de crecimiento de las particulas, debido al tiem-
po de duracién de los colapsos de implosion de las
burbujas en el liquido (> 1ns). Dicha implosién oca-
sion6 una distribucién homogénea en el tamafo de
cristal y tamafio de particula, disminuyendo la for-
macion de aglomerados y promoviendo una morfo-
logia definida.

La muestra de PbMoO, (MW) estd formada por
particulas con una morfologfa en forma ovalada (3e).
La radiacién con microondas produjo un calenta-
miento muy rdpido de toda la suspensién que favo-

recié la nucleacién de los cristales, alcanzando una

Fig. 3. Micrografias SEM de las muestra de PbMoO, (SS) (a), PbMoO, (Copp)
(b), PbMoO, (H60) (c), PbMoO, (Sono) (d) y PbMoO, (MW) (e).

distribucién de tamano de particula homogénea. El
EG absorbe las ondas de alta frecuencia, al formarse
la fase PbMoO, también absorbié las microondas y
produjo particulas de tamafno homogéneo mediante
el mecanismo de Ostwald Ripening.®

En este mecanismo, los centros de nucleacin se
aglomeran y disuelven, generando pequefas parti-
culas, en las que los aglomerados grandes crecen a
partir de los aglomerados de particulas mds peque-

fias, que se disuelven y desaparecen.
Pruebas fotocataliticas

La sintesis por reaccion en estado sélido (SS) se rea-
lizé con el propésito de tomar el material obtenido
por este método como referencia. Para los cuatro
colorantes utilizados, se observé una incipiente ac-
tividad fotocatalitica de PbMoO, (SS), alcanzédndose
decoloraciones apenas de 11 (RhB), 12 (IC), 8 (OG)
y 10% (MO). Un notable incremento en la activi-
dad fotocatalitica de PbMoO, (SS) se observé a pH=
4 para RhB, IC y OG. Los porcentajes de degrada-
cién alcanzados bajo condiciones dcidas, luego de
240 min de irradiacién UV, fueron de 85 (RhB),
98 o 1C), 52 (OG) y 18% (MO,).

La actividad fotocatalitica de PbMoO, obtenido
mediante coprecipitacién en la degradacién de los colo-

rantes organicos mencionados se muestra en la figura 4.
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Fig. 4. Fotodegradacién de los colorantes orgénicos en presencia PbMoO, (Copp).

Primero se evalué la fotdlisis y se observé que no
hay cambios en la concentracién del colorante res-
pecto al tiempo. Posteriormente, se realizaron expe-
rimentos en presencia de PbMoO, (Copp), se obser-
v6 un descenso en el tiempo de vida media del RhB
y OG en condiciones 4cidas (pH = 4), en compara-
cién con el fotocatalizador PbMoO, (SS). Sin em-
bargo, ICy MO mostraron el mismo comportamien-
to a pH natural y 4cido, lo cual sugiere que un
mecanismo alterno de degradacion se estd llevando a
cabo, mismo que se discutird mds adelante.

La figura 5 muestra la variacién de la concentra-
cién de los colorantes RhB, IC, OG y MO en fun-
cién del tiempo de irradiacién UV, cuando PbMoO .
(H60) se utilizé6 como fotocatalizador. Bajo condi-
ciones normales del experimento, esto es al pH na-
tural de la dispersion, se observé una mayor activi-
dad de PbMoO, (H60) para la degradacién de RhB,
IC y OG, con respecto a (SS) y (Copp).

El efecto del pH de la dispersién en la velocidad
de degradacién de los colorantes mostr6é un aumen-
to considerable de la actividad a pH= 4 para RhB y
OG, un nulo aumento de la actividad bajo esta con-
dicién 4cida para IC, aunque presentando alta acti-

vidad incluso para el pH bdsico de 10 y, por tltimo,
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Fig. 5. Fotodegradacién de los colorantes orgdnicos en presencia PbMoO, (H60).

un incremento despreciable en la actividad bajo con-
diciones dcidas para MO.

La decoloracién total (100%) de los colorantes
orgdnicos en condiciones 4cidas se alcanzé a los 120,
60 y 240 minutos de irradiacién para RhB, ICy OG,
respectivamente. Para el caso del MO, sélo se alcan-
26 25% de decoloracién después de 240 minutos de
irradiacién UV, confirmando el comportamiento
recalcitrante del colorante zzo.

En términos globales cualitativos, el comporta-
miento del sistema en presencia de PbMoO, (Sono)
es similar al detallado anteriormente para las mues-
tras de PbMoO4 (8S, Cop, H60), y se muestra en la
figura 6. No obstante, para este caso particular se
presenté un considerable aumento de la actividad
fotocatalitica en la degradacién del colorante MO,
que hasta entonces habia mostrado un comporta-
miento recalcitrante.

Para esta serie de experimentos se observé un des-
censo en la actividad fotocatalitica de la reaccién con
RhB, incluso cuando se compara con PbMoO , (SS),
pero al mismo tiempo el mayor incremento en la
actividad fotocatalitica observado para el caso de IC
(nueve veces) y MO (doble de veces). Lo anterior,

permite inferir la existencia de una correlacién entre
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Fig. 6. Fotodegradacién de los colorantes orgdnicos en presencia PbMoO, (Sono).

las propiedades superficiales de PbMoO, y la estruc-
tura molecular del colorante orgénico.

En la figura 7 se observa que PbMoO, (MW)
presenta la mayor actividad fotocatalitica de lo hasta
ahora presentado por PbMoO,, preparado por otros
métodos de sintesis para los cuatro colorantes. Las
propiedades fisicas resaltables para esta muestra ob-
tenida por radiacién con microondas radican en que
tiene un drea superficial trece veces mayor que
PbMoQO, (SS), y es la fase que presenté la mayor cris-
talinidad. La combinacién de estas propiedades fisi-

cas y la eficacia de irradiacién sobre las particulas
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Fig. 7. Fotodegradacién de los colorantes orgdnicos en presencia PbMoO, (MW).

operarfan para alcanzar la mayor actividad fotocata-
litica observada.

De acuerdo a lo expuesto en los resultados ante-
riores, la actividad fotocatalitica de PbMoO , S€ Mo-
difica por variacién del pH de la dispersién, asi como
por las propiedades texturales y morfoldgicas del
molibdato, de acuerdo al método de sintesis emplea-
do. En particular, el pH dcido de la dispersién trajo
consigo para algunos casos un aumento en la veloci-
dad de degradacién del colorante orgdnico (R).

Este efecto se explica al considerar que un posi-
ble mecanismo de reaccién que siga los siguientes
pasos, de acuerdo a la formacion de especies reactivas

altamente oxidantes (hROS):

PhMaO, + hv — PbMa0, (h*} + PbMoO,(e™} (1)

Phtdo0y(e™) + 0y = PhMo0, + 03° (2)
PhMoQ e~ ) + 05 + H- — HOY + PbMon, (3)
HO + HY = H,0, (4)

H,0, + ¢~ = "OH + HO™ (5)

R+ 'OH === 0, + H,0 (6)

El mecanismo de degradacién propuesto estable-
ce que los electrones de la banda de conduccién (¢)
y los huecos de la banda de valencia (h*) se generan
cuando la suspensién de PbMoO, se irradia con ra-
diacién UV de mayor energia que la de la banda de
energfa prohibida del molibdato (reaccién 1). Los
electrones (¢") pasan a la banda de conduccién, y dejan
huecos (h*) en la banda de valencia. Los electrones
interaccionan con el oxigeno molecular disuelto para
generar el radical superéxido (02-), como se indica
en la reaccién 2.

El aumento en la actividad fotocatalitica a pH
4cido se justifica bajo este mecanismo, porque una
mayor concentracion de protones desplaza las reac-
ciones 3 y 4 hacia la derecha, situacién que promue-

ve una serie de reacciones que favorecen la genera-
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cién de radicales "OH (reaccién 5). Este mecanismo
propone la reduccién por medio de los electrones y
es favorecido por la presencia de protones (H*) para
una mayor fotodegradacién del compuesto orgdni-
co. Paralelo al mecanismo de degradacién propues-
to, otras series de reacciones competitivas tienen lu-
gar en la direccién de degradar la molécula del
colorante orgdnico sin involucrar la presencia de
protones. Asi, un segundo mecanismo de degrada-
cién opera mediante la oxidacién directa de la molécu-

la orgdnica (R) por accién de los huecos fotogenerados:

PhMod, + hv — PhMaO(h*) + PhMo0,(e™)  (7)
PHMoQ (hY) + R = R* (8)

RROS + R** === €0, + H,0 )

En este mecanismo, la molécula del colorante or-
gdnico se somete a una degradacién oxidativa a tra-
vés de los huecos de la banda de valencia (reaccién
8), para generar especies reactivas de oxigeno (hROS),
lo que origina una serie de reacciones que llevan a la
remocién del contaminante orgdnico (reaccién 9).

Con el fin de determinar el grado de mineraliza-
cién de los colorantes orgdnicos por accién del
PbMoQO,, se realizaron experimentos para determi-
nar el contenido del carbén orginico total (TOC)
en solucion a distintos tiempos de irradiacién de luz
UV. La relacién fotocatalizador-solucién utilizada fue
de 1 mg de fotocatalizador por 1 mL de solucién de
colorante, y la dispersién fue irradiada durante 96
horas, como se muestra en la figura 8. La degrada-
cién de la RhB por los cuatro fotocatalizadores exhi-
bié un alto grado de mineralizacién durante las prime-
ras 24 h de irradiacién de la dispersién con luz UV.

Este fenémeno se explica por la formacién de
intermediarios en las reacciones iniciales que produ-
cen la decoloracién de la solucién, pero cuya natura-
leza recalcitrante frena el proceso de mineralizacién.

En los colorantes IC y OG, se observé un compor-
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tamiento similar al caso de RhB, en el que la mayor
mineralizacién se alcanzé durante las primeras 24 h
de irradiacién UV. Cabe mencionar que, para las
muestras PbMoO, (Copp) y PbMoO, (Sono), la mi-
neralizacién de OG no fue detenida del todo a las 24
horas de irradiacién UV, observindose un ligero des-
censo en la concentracién para tiempos posteriores.

La mineralizacién del MO fue de manera gra-
dual y con un pequefio grado de conversién a lo lar-
go de las 96 h del experimento, en presencia de
PbMoO, (Copp) y PbMoO, (Sono). Lo anterior
indica el grado recalcitrante del colorante, asi como
de los intermediarios primarios formados, situacién
acorde con lo observado durante los experimentos
de decoloracién de MO. En un segundo tipo de com-
portamiento, observado en PbMoO, (H60) y
PbMoO, (MW), la mineralizacién se conduce de
manera lenta, pero variando abruptamente después
de 72 h. Esto no sélo indica un mayor grado de con-
version de MO para PbMoO, (H60) y PbMoO,
(MW), sino una mayor velocidad de reaccién, en la
que se percibe nuevamente un descenso en la mis-
ma, para tiempos mds largos, debido a la oxidacién a

compuestos més estables.
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CONCLUSIONES

En el presente trabajo de investigacién, se propone
al éxido semiconductor PbMoO, como potencial fo-
tocatalizador en la reaccién de fotodegradacién de
colorantes orgdnicos en medio acuoso bajo radiacién
UV. A partir de la hipétesis de que la modificacién
de las propiedades fisico-quimicas del 6xido puede
potenciar su capacidad como fotocatalizador, se han
propuesto cinco métodos de sintesis para revisar esta
posibilidad.

Los resultados mostraron una notable diferencia
en la actividad de PbMoO o N funcién del método
de sintesis, observindose que la actividad fotocatali-
tica sigue la direccion MW > Sono > H60 > Copp >
SS. La naturaleza de los métodos de sintesis y, por
ende, el tipo de material que produjeron (homoge-
neidad del material, tamafio de particula, drea su-
perficial, morfologfa) son los factores que determi-
naron este orden de actividad fotocatalitca.

Los mejores resultados revelaron la capacidad de
la muestra MW para reducir el tiempo de vida me-
dia de los colorantes RhB, IC y OG de 100, 87 y
223 min, hasta sélo 7 min en los tres casos. Por un
lado, esto muestra la versatilidad de PbMoO , para
actuar efectivamente ante diferentes familias de com-
puestos orgdnicos; y por otro lado, la efectividad del
fotocatalizador al reducir el t,, a valores mds que
competitivos para pensar en una potencial aplica-
cién tecnoldgica.

Independientemente del método de sintesis, la
actividad fotocatalitica de PbMoO, para la degrada-
cién de los colorantes fue en la direccién IC > RhB >
OG > MO. La dificultad para degradar OG y MO
se asocia con la presencia de grupos funcionales azo
(-N=N-), en sus respectivas estructuras moleculares
y con la formacién de compuestos intermediarios
estables en el curso de la reaccién. El andlisis del efecto

del pH permitié proponer un mecanismo de degra-

dacién que opera mediante la fotorreduccién del
oxigeno, y alternativamente un segundo mecanismo
en el que ocurre una oxidacién directa del colorante
por accién de los huecos generados.

El grado de mineralizacién alcanzado para los
cuatro colorantes estudiados, asi como la estabilidad
del fotocatalizador ante sucesivos ciclos de uso y su
insolubilidad en el medio de reaccién, son factores
que justifican su potencial aplicacién en procesos de
purificacién de agua. A la luz de los resultados obte-
nidos, como trabajo futuro se vislumbra buscar las
condiciones experimentales para preparar PbMoO,
en forma de pelicula delgada y evaluar su actividad
ante un mayor espectro de especies orgdnicas conta-
minantes (firmacos, insecticidas y plaguicidas), en
aras de encaminar la posible aplicacién comercial del

semiconductor.
RESUMEN

En el presente trabajo, se propone al molibdato de
plomo PbMoO, como fotocatalizador para la degra-
dacién de contaminantes orgdnicos en medio acuo-
so para la purificacién de agua. En términos genera-
les, la parte medular del trabajo se divide en tres
partes: el diseno de la sintesis del material, su carac-
terizacion y su posible aplicacién tecnoldgica. Asi, el
trabajo consta de una parte en la que se utilizan dife-
rentes rutas de sintesis de PbMoQO » con la finalidad
de potenciar su actividad fotocatalitica; en una se-
gunda etapa, se realiza su caracterizacién, y en una
tercera se encamina el trabajo hacia una aplicacién
tecnoldgica, mediante el estudio de la actividad de
los materiales para la degradacién foto-oxidativa de

contaminantes organicos presentes en agua.
Palabras clave: Fotocatdlisis heterogénea, PbMoO .

molibdato, Colorantes orgdnicos, Mecanismos de

degradacion.
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ABSTRACT

In this work the PbMoO, molybdate is proposed as
photocatalyst for the degradation of organic
pollutants in water. In general, the core part of the
work can be divided in three sections that include
the design of the synthesis of material, its
characterization, and finally, the evaluation of its
possible technological application. In this way, this
work consists of a first section where PbMoO, was
synthesized by different routes in order to improve
its photocatalytic activity, a second section where the
samples were characterized and, a third section where
was evaluated the possible application of the mate-
rial by the study of its photocatalytic activity for the

photo-oxidative degradation of organic dyes in water.

Keywords: Heterogeneous photocatalysis, PbMoO,
Molybdate, Organic dyes, Degradation’s mechanism.
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