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El presente estudio muestra resultados preliminares de la sintesis sonoquimica del
sistema Ni(OH)2-Ag20 para la fotodecoloracidon del colorante Rojo-Congo con luz
dentro del rango del visible. Analisis morfoldgico, estructural y de superficie
muestran una estructura tipo laminar con tamafios promedio de cristal de 5 nm y una
distribuciéon homogénea del Ag:0 en la superficie del Ni(OH)2 La actividad
fotocatalitica fue evaluada a una concentraciéon de 50 ppm a temperatura ambiente
usando radiacién visible. La correlacion de los resultados estructurales y de
superficie son analizados y reportados.
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ik The present study shows preliminary results of the sonochemical synthesis of the

Sonochemi.stry Ni(OH)2-Ag20 system for the photodecolorazation of the Congo-Red dye with light

Ni(OH):-Ag20 ’ within the visible range. Morphological, structural and surface analyzes show a
’ lamellar type structure with average crystal sizes of 5 nm and a homogeneous

Congo Red dye

distribution of Ag20 on the Ni(OH): surface. Ni(OH)2-Ag20 were subjected to catalytic
activity for dye decolorization of Congo-Red (CR, 50 mg/L) at room temperature
using visible radiation. Correlation of structural and surface results are analyzed and
reported herein.
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Introduccion

Una de las clases mas importantes de contaminantes
organicos en efluentes acuosos son los colorantes y sus
derivados, y estos contaminantes son identificados por
su alta toxicidad y por la coloraciéon de los efluentes
hidricos industriales, lo que representa uno de los
problemas ambientales mas significativos (Patil et al,
2013; Tedsree et al, 2011; Gong et al, 2007). Los
colorantes son compuestos aromaticos con dos grupos
viz, esto es, los crom6foros y los auxocromos que son los
responsables del color y de la intensidad del color,
respectivamente (Fu et al, 2015; Elazab et al, 2014;
Zhang et al,, 2011). De acuerdo con el indice de color
(C.I), mas de 10,000 tipos de colorantes sintéticos son
identificados. Estos colorantes pueden ser clasificados de
acuerdo con el método de aplicacién. Esta clasificacion
comprende tres categorias de colorantes que
corresponde a su disolucién en medios acuosos que
incluye la forma anidnica, catiénica y acida (Cai et al,
2016).

Para disminuir el impacto ambiental y la contaminacidn,
una gran cantidad de métodos se han implementado para
el tratamiento de aguas residuales y remocion de
colorantes, por lo que estas tecnologias estan basadas,
principalmente, en métodos fisicoquimicos tales como:
adsorcién, coagulaciéon y precipitacién, filtracién
mediante membranas, fotocatilisis, procesos de
oxidacién, oxidacién electroquimica, descomposicién
por microorganismos o componentes enzimaticos (Chen
et al, 2016; Zhang et al, 2014; Wang et al, 2013).
Especificamente, el Rojo-Congo es un colorante
aromatico caracterizado por su compleja estructura
quimica debido a la presencia de varios centros reactivos
y grupos funcionales. El colorante Rojo-Congo es también
conocido por tener una alta solubilidad en soluciones
acuosas y, por lo tanto, es ampliamente usado en la
industria textil, pinturas, procesos de coloracién de papel
y en la industria del plastico (Seo et al., 2010; Cai et al,,
2004; Behnoudnia et al., 2014). Como resultado de estas
actividades industriales, los efluentes hidricos
industriales contaminados con colorantes, por ejemplo,
Rojo-Congo tienen que eliminar la coloracién del agua
antes de su descarga al medio ambiente.

Desarrollos recientes en procesos avanzados de
oxidacién (PAO) ha permitido incrementar el poder
oxidativo y la degradacién de colorantes contenidos en
aguas residuales. Estos procesos generalmente
involucran UV/H202, UV/Os3 o UV/Reactivo Fenton
empleados en procesos para la degradacion oxidativa de
contaminantes, obteniéndose un incremento en la
remocidén de colorantes en efluentes acuosos (Zhong et
al.,, 2016).

El uso de semiconductores en PAO ha mostrado un
incremento en la eficiencia de decoloracién y una alta
estabilidad quimica. Cuando las particulas del
semiconductor son iluminadas con luz UV, los electrones
de la banda de valencia son promovidos a la banda de
conduccion debido a la fotoexcitacion, dejando una
deficiencia electréonica o huecos. Durante el proceso de
fotoexcitacion se genera el par electrén-hueco el cual
puede recombinarse o interactuar con otras moléculas.
Ambos procesos, reductivo y oxidativo, puede ocurrir en
la superficie de la particula del semiconductor
fotoexcitado (Pan et al., 2012; Zhen et al., 2015).

Sin embargo, el uso de semiconductores en PAO, TiOz2 y
Zn0O, muestran una brecha entre bandas de ~3.2 eV lo
cual requiere una energia en la region del espectro de luz
ultravioleta (A < 387 nm) para su excitacion (Chen et al.,
2012A). Porlo tanto, es necesario fabricar materiales que
puedan ser excitados dentro de la region de luz visible.
Algunos 6xidos semiconductores compuestos de dos o
mas oOxidos con diferentes niveles energéticos han
mostrado una mayor eficiencia fotocatalitica debido a
una separacion de cargas mas eficientes y disminucion
del tiempo de recombinacidn. En este sentido Ni(OH)z es
uno de los mdas importantes hidréxidos metdalicos de
transicion que han sido usados para procesos
fotocataliticos.

Por lo tanto, para incrementar la actividad fotocatalitica
mediante luz en el espectro del visible es necesario
diseflar materiales que incrementen la selectividad y
eficiencia de degradacién de colorantes contenidos en
aguas residuales. Para este objetivo, el uso de metales
depositados en la superficie del fotocatalizador
incrementa la fotocatalisis ya que modifica la superficie e
incrementa la fotoconductividad; en donde los metales
funcionan como donadores de electrones por lo que la
recombinacién del par electrén-hueco es reducida. La
incorporacién de plata (Ag) en la superficie del
fotocatalizador cumple con el propésito de incrementar
la fotoconductividad (Chen et al., 2012B).

En la presente investigacién, se reporta la sintesis
sonoquimica de Ni(OH)z y la incorporacién de Agz0 en su
superficie. La eficiencia de la actividad fotocatalitica del
sistema Ni(OH)2-Agz0 se evalud en la fotodegradaciéon
del colorante Rojo-Congo. Andlisis microestructural y de
superficie muestran la eficacia del método de sintesis.
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Metodologia
Sintesis sonoquimica del sistema Ni(OH)2-Ag20

Todos los productos quimicos utilizados en este trabajo
fueron de calidad analitica y se utilizaron tal como se
recibieron sin purificacién adicional.

Para obtener una relacién de Ni(OH)2-90% y Ag20-10%
en peso del catalizador. Se utilizaron Ni(C4H702) (98%)
como fuente precursora de niquel y AgNO3 como fuente
de plata, respectivamente. Se mezclaron 10 g de
precursor de niquel con acetona (50 mL, grado reactivo)
y metanol (50 mL), grado reactivo; la mezcla se agité con
un agitador magnético durante 15 min a temperatura
ambiente hasta que se form6 una suspensidn, que luego
se sometid a ultrasonido con un procesador ultrasénico
(20 kHz) durante 40 min. Después de este tiempo, se
agregaron 4 g de AgNOs en el sistema seguido de
sonicacidon adicional por 30 minutos. Finalmente, el
precipitado obtenido se lavé con etanol y agua
desionizada varias veces y luego se seco al aire a 60 °C
usando una parrilla con agitacidn magnética.

Caracterizacidn estructural y superficial

La morfologia de la muestra obtenida de sintesis fue
investigada con un microscopio electrénico de barrido de
emisiéon de campo (MEB, FEI-Nova 200 NanolLab,
Hillsboro, OR, USA) operado a 10 kV. La informacién
cristalografica fue desarrollada mediante microscopia
electrénica de transmision de alta resoluciéon (METAR)
en un microscopio FEI-Titan, 300 kV con corrector de
aberracién esférica (Cs = 1.2 nm). El andlisis superficial
se realiz6 mediante espectroscopia fotoelectrénica de
rayos X (XPS, por sus siglas en inglés) usando un equipo
Thermo Fisher Scientific ESCALAB 250 equipado con un
monocromador Al K« (hv = 1486.6 eV). La energia de
resolucion fue de 1.2 eV. Todas las energias de enlace
fueron referidas a C1s a 285.0 eV.

Fotodecoloracion del Rojo-Congo

Se eligié Rojo Congo (RC) como colorante sintético de
interés industrial y ecolégico para estudiar la capacidad
de decoloracién de la obtenida de sintesis sonoquimica.
La concentracion inicial de colorante RC fue de 50 mg/L
y 200 mg del catalizador Ni(OH)2-Agz0 en una mezcla de
200 mL. La mezcla se agit6 a temperatura ambiente para
lograr una dispersién completa y estable de la solucién
preparada. La solucion fue iluminada con una lampara de
13 Wconuna A =463 nm (E =2.678 eV). El monitoreo
de la decoloracidén se registrdé con la disminucién de la
absorbancia a A = 498 nm en intervalos de tiempo
especificos. El porcentaje de decoloraciéon del colorante
RC se calcul6 utilizando la ecuacién. (1):

Decoloracion (%) = [(Ai - At)/Ai] x 100 )]

En donde Ai: absorbancia inicial del colorante; A
absorbancia del colorante en cualquier intervalo de
tiempo. a concentracion del colorante Rojo Congo inicial
fue de 50 ppm en un volumen de 200 mL.

Resultados y discusion
Caracterizacion morfoldgica y quimica

La morfologia de la muestra Ni(OH)2-Ag20 obtenida de
sintesis sonoquimica corresponde a estructuras tipo
laminar de orden nanométrico. Esta morfologia laminar
es caracteristica de Ni(OH)z que es el compuesto de
mayor concentraciéon obtenido durante la sintesis, como
se observa en la micrografia de MEB de la figura 1a). El
analisis quimico elemental confirma que la composicién
de la muestra de sintesis estd constituida por Ni y Ag
confirmando la viabilidad de la técnica de sonoquimica
para la sintesis de fotocatalizadores.
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Figura 1. Micrografias de microscopia de barrido en donde se
observa la morfologia y el analisis quimico elemental de la
muestra Ni(OH)2z-Ag20.

En la figura 2 se muestra la distribucién quimica
elemental de la muestra Ni(OH)2-Ag20, en donde se
confirma que el Ag20 se encuentra dispersa
homogéneamente en la superficie del Ni(OH)z2.

Tum NikKa um Ag Lat

Figura 2. Micrografias de MEB y sus respectivo mapeo quimico
elemental sobre la superficie de la muestra Ni(OH)2-Ag20.
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Caracterizacion cristalografica

Imagines de METAR son mostradas en la figura 3, en
donde se ilustra que la muestra obtenida corresponde a
un material policristalino y de orden nanométrico.

Figura 3. Micrografias de METAR. Se muestra la orientacion
cristalografica preferencial del Ni(OH)z es en el plano (100)
y de Ag20 en el plano (220).

Las nanoparticulas de Ni(OH)2 muestran una orientacién
cristalografica en el plano (100) con una distancia
interplanar de 0.299 nm y con un tamafio de cristal
promedio de 5 nm.

Asimismo, se confirma la existencia de Ag20 en la
superficie de Ni(OH)zcon una orientacion cristalografica
preferencial en el plano (200) y con una distancia
interplanar de 0.167 nm y tamafio promedio de 3 nm, lo
que coincide con la fase cubica de Ag20.

La distribucién de los nanocristales de Agz0 en la
superficie de Ni(OH): es homogénea y no se observan
agregados o segregacion como segunda fase, lo que
asegura una maxima exposicion de todos los cristales de
Ag20 a la solucién con Rojo Congo y, en consecuencia,
tener una alta eficiencia en la generacién del par
electron-hueco e incremento de la actividad y eficiencia
fotocatalitica.

Caracterizacion electrénica de superficie

La superficie de la muestra fue analizada mediante un
andlisis XPS. En la figura 4 se muestra las sefiales
caracteristicas de Ni 2ps,2 (857.1 eV) y 2p1/2 (875.2 eV)
con dos sefales “satélite” a 880.7 eV y 862.3 eV,
respectivamente.

Asimismo, se confirma la existencia de Ag20 con la sefal
de Ag 3d localizado a 368 eV que es caracteristico de
cristales de Ag20 (Yuetal,, 2013).
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Figura 4. Analisis de superficie mediante XPS. se muestra los
picos caracteristicos de Ni 2ps/2 y de Agz0 con la sefial de Ag 3d.

Fotodecoloracion del Rojo-Congo

Se investig6 la eficiencia fotocatalitica del sistema
Ni(OH)2-Ag20 usando una solucién acuosa de colorante
Rojo-Congo con una concentracidn inicial de 50 ppm en
un sistema de reaccion por lotes, el cual se monitoreo la
intensidad de longitud de onda maxima del Rojo-Congo a
498 nm (A max) durante 180 min.

La eficiencia de decoloracién alcanzo un 95%, figura 5,
confirmando que la incorporacion de plata (Ag) en la
superficie del fotocatalizador cumple con el propdsito de
incrementar la fotoconductividad y la eficiencia en la foto
decoloracion de colorantes tipo azo.
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Figura 5. Eficiencia de decoloracion del Rojo-Congo con la
muestra Ni(OH)2-Ag20.

Conclusiones

Se logro la sintesis por sonoquimica del sistema
policristalino de Ni(OH)2-Ag20. El anélisis morfolégico y
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cristalografico muestra una estructura tipo laminar con
tamarfos de cristal de orden nanométrico, ademas se
logroé la dispersién homogénea de Ag0 en la superficie
del Ni(OH)a.

La eficiencia de decoloracién alcanzo el 95% con el uso
de luz visible y estos resultados sirven como referencia
para trabajos futuros dirigidos a establecer metodologias
en degradaciéon de colorantes contenidos en aguas
residuales con el uso de energias dentro del espectro
visible.
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