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RESUMEN

La presencia de contaminantes de preocupacion emergente (CPE) en cuerpos de
agua representa un problema ambiental creciente que compromete su calidad y la
salud publica. Los CPE son sustancias quimicas o biologicas, generalmente no
regulados ni monitoreados sistematicamente, que pueden inducir efectos adversos
en la salud humana y los ecosistemas incluso a bajas concentraciones. Entre estos
compuestos, el sulfametoxazol (SMX), un antibiético de sulfonamida ampliamente
utilizado, se detecta con frecuencia en aguas superficiales y residuales debido a su
baja biodegradabilidad, lo que favorece su persistencia y contribuye al desarrollo de
resistencia antimicrobiana. En este contexto, los procesos avanzados de oxidacién
representan una alternativa eficaz para su tratamiento, ya que generan especies
altamente reactivas, como los radicales hidroxilo ("OH), capaces de mineralizar
compuestos organicos recalcitrantes. Este proyecto tuvo como objetivo desarrollar
un sistema basado en microceldas electroquimicas cortocircuitadas de hierro y
carbon activado (CA/Fe) para la degradacion de SMX en medio acuoso. El
compésito CA/Fe se sintetizd mediante electrodeposicidn de hierro sobre carbén
activado y fue caracterizado fisicoquimicamente. Su desempeno se evalud
inicialmente utilizando azul de metileno (AM) como contaminante modelo,
comparando la cinética de decoloracion frente al carbon activado sin modificar. Los
resultados mostraron que el material CA/Fe presentd una constante cinética de
decoloracion de 0.429 + 0.0404 min™', significativamente mayor que la del carbén
activado sin modificar (0.2258 + 0.0346 min™'). Para la optimizacion de la
degradacion de SMX, se empled un modelo estadistico de superficie de respuesta
con un disefio central compuesto, evaluando el tiempo de electrodeposicion y la
concentracion inicial de SMX como variables independientes. Sin embargo, el
modelo cuadratico obtenido no fue estadisticamente significativo, y el carbdn
activado sin modificar exhibié el mayor porcentaje de remocion de SMX (50.79 %),
sugiriendo que la adsorcién predomind sobre procesos oxidativos en el rango de
condiciones evaluadas. Los resultados muestran que las microceldas CA/Fe
promueven procesos Fenton y mejoran la degradacién del AM. Sin embargo, para
SMX, mayor contenido de hierro no mejoré el desempefio, debido al exceso de Fe?*.
Estos hallazgos sugieren explorar, en el disefio de las microceldas, materiales
anddicos alternativos y nuevas configuraciones para contaminantes emergentes.

Palabras clave: Procesos avanzados de oxidacion, contaminantes de
preocupacion emergente, reaccion Fenton, sulfametoxazol.
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ABSTRACT

The presence of contaminants of emerging concern (CECs) in water bodies
represents a growing environmental problem that compromises water quality and
public health. CECs are chemical or biological substances, generally unregulated
and not systematically monitored, that can induce adverse effects on human health
and ecosystems even at low concentrations. Among these compounds,
sulfamethoxazole (SMX), a widely used sulfonamide antibiotic, is frequently
detected in surface and wastewater due to its low biodegradability, which favors its
persistence and contributes to the development of antimicrobial resistance. In this
context, advanced oxidation processes represent an effective alternative for its
treatment, as they generate highly reactive species, such as hydroxyl radicals ("OH),
capable of mineralizing recalcitrant organic compounds. This project aimed to
develop a system based on short-circuited iron and activated carbon (AC/Fe)
electrochemical microcells for the degradation of SMX in aqueous media. The AC/Fe
composite was synthesized via electrodeposition of iron onto activated carbon and
was physicochemically characterized. Its performance was initially evaluated using
methylene blue (MB) as a model contaminant, comparing the decolorization kinetics
against unmodified activated carbon. The results showed that the AC/Fe material
exhibited a decolorization kinetic constant of 0.429 + 0.0404 min-', significantly
higher than that of unmodified activated carbon (0.2258 + 0.0346 min-'). For the
optimization of SMX degradation, a response surface statistical model was
employed using a central composite design, evaluating electrodeposition time and
initial SMX concentration as independent variables. However, the resulting quadratic
model was not statistically significant, and unmodified activated carbon exhibited the
highest SMX removal percentage (50.79 %), suggesting that adsorption
predominated over oxidative processes within the range of conditions evaluated. The
results show that AC/Fe microcells promote Fenton-like processes and enhance MB
degradation. However, for SMX, a higher iron content did not improve performance,
due to excess Fe?*. These findings suggest exploring alternative anodic materials
and new microcell configurations for the treatment of emerging contaminants.

Keywords: Advanced oxidation processes, contaminants of emerging concern,
Fenton reaction, sulfamethoxazole.
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I. INTRODUCCION

En la actualidad, garantizar el acceso al agua de calidad constituye uno de los
principales desafios a nivel global. Esta problematica se encuentra contemplada
dentro de los Objetivos de Desarrollo Sostenible de las Naciones Unidas,
particularmente en el Objetivo 6, el cual plantea asegurar la disponibilidad y la
gestion sostenible del agua. Sin embargo, la contaminacion de los cuerpos hidricos
limita significativamente el cumplimiento de estas metas, ya que factores como las
descargas industriales, incluidas las de la industria farmacéutica, las actividades
agricolas y las deficiencias en el tratamiento de aguas residuales continuan
deteriorando la calidad del recurso y generando riesgos para la salud humana vy el

ambiente.

Un problema particular lo representan los contaminantes de preocupacion
emergente (CPE), como antibidticos, productos farmacéuticos, disruptores
endocrinos, entre otros, cuya persistencia y efectos a largo plazo aun no estan
completamente comprendidos. Entre ellos, el sulfametoxazol (SMX), un antibi6tico
de la familia de las sulfonamidas ampliamente utilizado en el tratamiento de
infecciones de las vias respiratorias y del tracto urinario, ha sido detectado con
frecuencia en aguas superficiales y residuales, debido a su baja biodegradabilidad
y resistencia a los tratamientos convencionales. Esto no solo afecta la calidad del
agua, sino que también contribuye al problema global de Ila resistencia
antimicrobiana, considerada una de las mayores amenazas para la salud publica en

el siglo XXI.

En este contexto, el desarrollo de tecnologias innovadoras y sostenibles para la
eliminacion eficiente de estos contaminantes es una necesidad urgente. En este
sentido, los procesos avanzados de oxidaciéon (PAO) han emergido como
alternativas prometedoras para la degradacidn de compuestos organicos
recalcitrantes, debido a la generacién de especies altamente reactivas, como los

radicales hidroxilo ("OH), capaces de oxidar una amplia variedad de contaminantes.



Dentro de estos, los procesos basados en la reaccion de Fenton y sus variantes han
demostrado alta eficiencia y viabilidad en el tratamiento de aguas. Asimismo, se ha
reportado el uso de compdésitos a base de hierro y carbon como materiales efectivos
para este tipo de procesos. Con base en lo anterior, en este estudio se emplearon
microceldas electroquimicas cortocircuitadas de carbén activado y hierro (CA/Fe),
con un enfoque novedoso que combina procesos electroquimicos y fotoquimicos

para potenciar la reaccion Fenton.

Esta investigacion proporciond conocimiento para mejorar la eficiencia en la
degradacion de SMX y aporta al desarrollo de tecnologias sostenibles y escalables
para el tratamiento de aguas residuales. Su relevancia radica en el aporte al
entendimiento de los mecanismos que gobiernan estos sistemas y en la generacién
de informacion util para el disefio y optimizacion de tecnologias orientadas al

tratamiento de aguas contaminadas con CPE.



Il. ANTECEDENTES

II. 1. Contaminacién del agua

El crecimiento constante de la poblacion, la expansion de actividades humanas y la
creciente variabilidad del clima han contribuido al agravamiento de la disponibilidad
del agua (du Plessis, 2022). Se prevé que la contaminacién del agua siga
aumentando, asi como también se estima que la demanda urbana de agua
incrementara un 80 % para 2050, lo cual impondra una gran presion sobre un

recurso que ya es escaso (Naciones Unidas, 2023).

Las aguas residuales y la escorrentia agricola representan la principal causa de
contaminacion de este recurso. A nivel mundial, aproximadamente el 80 % de todas
las aguas residuales se vierten en fuentes hidricas sin tratamiento previo, lo que se
vincula a efectos negativos en la salud humana y el ecosistema (Naciones Unidas,
2023). En 2022, el 42 % de las aguas residuales domésticas de todo el mundo no
recibieron un tratamiento adecuado antes de su vertido, provocando que se
vertieran al ambiente unos 113, 000 millones de m3 de aguas residuales domésticas
sin tratamiento o con un tratamiento insuficiente (UN-Habitat & WHO, 2024). En este
panorama de creciente presion sobre los recursos hidricos, surge la preocupacion

por los contaminantes emergentes (Abdullah et al., 2024; Nishmitha et al., 2025).

II. 2. Contaminantes de preocupacion emergente

El concepto de contaminantes de preocupacion emergente (CPE) se refiere a un
conjunto de sustancias presentes en el ambiente que, aunque han existido o han
sido introducidas desde etapas tempranas de la industrializacion, no han sido
ampliamente monitoreadas ni reguladas hasta tiempos recientes. Si bien la
revolucion industrial marcé el inicio de la liberacion de numerosos compuestos

quimicos en el medio ambiente, el reconocimiento de estos como una categoria



problematica es relativamente reciente. Hasta finales del siglo XX, la atencion se
centro principalmente en contaminantes convencionales; sin embargo, los avances
en técnicas analiticas permitieron detectar concentraciones muy bajas de nuevas
sustancias, lo que impulso su estudio en el siglo XXI. Este cambio favorecié una
mayor concientizacién publica y cientifica sobre su presencia, efectos potenciales y

los desafios asociados a la evaluacion y mitigacién de sus riesgos (X. Li et al., 2024).

En este contexto los CPE son definidos como sustancias quimicas, ya sean
sintéticas o naturales, o microorganismos que tienen el potencial de ingresar al
medio ambiente y provocar efectos adversos, confirmados o sospechados, tanto
para la salud humana como para los ecosistemas. Ademas, los CPE no se
encuentran regulados ni monitoreados en el medio ambiente (R. Kumar et al., 2022;
Scaria et al., 2021).

El término "emergente" puede aplicarse a diferentes contextos: i) contaminantes
verdaderamente nuevos, como moléculas recién introducidas en el medio ambiente;
i) moléculas previamente conocidas cuya toxicidad comienza a evidenciarse; iii)
contaminantes convencionales asociados a nuevos efectos toxicoldgicos
emergentes y iv) contaminantes cuya fuente o via de exposicion para los seres
humanos es novedosa (N. A. Khan et al., 2023). En este sentido, el término se
refiere a sustancias que inicialmente no se consideraban un problema ambiental,
pero que han comenzado a generar preocupacion a nivel internacional debido a los
riesgos previsibles, potenciales o reales que representan para la salud humanay el

medio ambiente (Scaria et al., 2021).

II. 3. Clasificacion de los contaminantes emergentes

Los CPE se clasifican en diversas categorias segun su origen, uso y caracteristicas
quimicas (R. Das & Raj, 2025). Cabe sefalar que aun no existe una homologacion
general reconocida internacionalmente, por lo que a continuacién se presentan los

CPE en seis categorias (Figura 1) de acuerdo a X. Li et al. (2024):



1.

Los productos farmacéuticos y de cuidado personal (PFCP) abarcan una amplia
variedad de sustancias quimicas, como medicamentos recetados y de venta
libre, cosméticos y productos de higiene, que cada vez se detectan con mayor
frecuencia en aguas residuales. Su liberacion al medio ambiente ocurre a través
de diversos procesos, como la fabricacién, la eliminacién inadecuada y la
excrecion humana. Debido a su persistencia y capacidad de bioacumulacion, los
PFCP pueden generar efectos adversos en la salud humana y en organismos
acuaticos, incluyendo disrupcidén endocrina, la resistencia a los antibidticos e
incluso la pérdida de biodiversidad (Corpus et al., 2024; R. Das & Raj, 2025; X.
Lietal., 2024).

Los disruptores endocrinos se clasifican principalmente en tres grupos:
estrogénicos (que imitan o modifican los estrogenos naturales), androgénicos
(que replican o interfieren con la testosterona natural) y tiroideos (que afectan
directa o indirectamente la funcion tiroidea) (Gogoi et al., 2018). Estos son
compuestos que interfieren con el correcto funcionamiento del sistema
endocrino, al imitar, bloquear o modificar la accion de las hormonas naturales,
afectando funciones fisioldgicas esenciales como el crecimiento, la reproduccion
y el desarrollo (Huang et al., 2024; X. Li et al., 2024)

Las sustancias perfluoroalquiladas vy polifluoroalquiladas (PFAS) son
compuestos sintéticos ampliamente utilizados en diversas aplicaciones
industriales y de consumo debido a sus propiedades unicas de resistencia al
calor, agua y aceites. Sin embargo, su alta estabilidad quimica contribuye a su
persistencia en el ambiente, lo que ha llevado a su deteccidbn en aguas
superficiales, aguas subterraneas, aguas residuales, suelos y biota. Estas
sustancias han sido vinculadas con efectos adversos para la salud humana,
como problemas en el sistema inmunoldgico, reproductivo y del desarrollo, asi
como un posible papel en la obesidad infantil. Aunque algunas PFAS de cadena
larga han sido eliminadas gradualmente debido a su toxicidad, los compuestos

de cadena corta utilizados como sustitutos siguen representando un riesgo



ambiental y para la salud (Corpus et al., 2024; Huang et al., 2024; Panieri et al.,
2022).

Los microplasticos (MPs), definidos como particulas de plastico menores a 5
mm, se originan de la fragmentacion de desechos plasticos mas grandes y
representan un grave problema ambiental debido a su acumulacion y
persistencia en diversos ecosistemas, como ambientes acuaticos, terrestres y
aéreos. Estos contaminantes pueden causar dafos fisicos y quimicos en
organismos, como obstrucciones intestinales, estrés oxidativo y alteraciones
histolégicas, ademas de afectar negativamente a plantas al inhibir la
germinacion de semillas y la absorcidn de nutrientes. Los MPs también adsorben
contaminantes organicos y metales pesados, aumentando su toxicidad y
bioacumulacién en la cadena alimentaria, lo que representa riesgos para la salud
humana y la vida silvestre. Aunque los bioplasticos han surgido como una
alternativa, su produccidn a gran escala sigue siendo limitada debido a costos y
dificultades de fabricacién (Boahen et al., 2025; S. Li et al., 2023; X. Li et al.,
2024).

Los nanomateriales (NMs), son materiales que tienen particulas o constituyentes
de dimensiones nanométricas, entre 1 y 100 nm, exhiben propiedades fisicas,
quimicas y bioldégicas unicas debido a su alta relacion superficie-volumen. Sin
embargo, su liberacion al medioambiente, ya sea intencional o accidental,
plantea riesgos ecoldgicos y sanitarios. Los NMs pueden afectar la fertilidad del
suelo, alterar la microbiota y reducir el crecimiento vegetal, ademas de
transportarse en el aire y el agua, persistiendo en el ambiente. Aunque los NMs
ofrecen soluciones innovadoras para problemas ambientales, su impacto no
controlado en los ecosistemas acuaticos requiere mas investigacion para
garantizar su uso seguro y sostenible (X. Li et al., 2024; Sairam et al., 2023).
Los productos quimicos y subproductos industriales, como los metales pesados
(plomo, mercurio), dioxinas, disolventes organicos y pesticidas, son sustancias
téxicas y persistentes en el medio ambiente que representan una amenaza

significativa para los ecosistemas y la salud humana si no se gestionan



adecuadamente. Su liberacién puede contaminar suelos y aguas, alterar ciclos
naturales y afectar la cadena alimentaria. Ante el aumento de la demanda
industrial, es esencial que las industrias y los organismos reguladores colaboren

en el desarrollo de practicas sostenibles y en el manejo seguro de estos

materiales para proteger el medio ambiente y la salud publica (X. Li et al., 2024;
Sorvari & Wahlstrom, 2024).

*Bisfenol A: Plasticos de policarbonato, resinas epoxi""‘\ .
*Dioxinas: 1,2,3,7,8-Pentaclorodibenzodioxina
+Bifenilos policlorados (PCBs): Aroclor \
+Perclorato: Perclorato de amonio :'
«Ftalatos: Di(2-etilhexil) ftalato '
sPesticidas: Atrazina, Glifosato/

eAlquilfenoles: Nonilfenol

Contaminantes
de
preocupacion
emergente

Figura 1. Tipos de CPE. Adaptado de X. Li et al. (2024).

En general, los CPE representan un desafio creciente para la salud humana vy el
medioambiente debido a su persistencia y efectos adversos. En la siguiente seccién
se abordan los PFCP, que destacan como una de las categorias mas preocupantes,
ya que su uso masivo y constante plantea riesgos significativos, como la alteracion
de ecosistemas acuaticos y el aumento de la resistencia a los antibiéticos (Boahen
et al., 2025; Gwenzi, 2022; Krishnakumar et al., 2022).



II. 4. Productos farmaceéuticos y del cuidado personal

Los PFCP representan uno de los grupos mas extensos de CPE. Recientemente,
los PFCP han despertado el interés de la comunidad cientifica por diversas razones:
i) su creciente presencia no intencional en distintas partes del entorno,
especialmente en el ecosistema marino, como la biota, los sedimentos y el agua; ii)
los riesgos ecolégicos que implican, como la alteracion endocrina, la
bioacumulacién, el desarrollo de resistencia bacteriana a los antibidticos y su
toxicidad clinica; y iii) los avances en las técnicas de muestreo y analisis, que han
mejorado la deteccidn de estos compuestos incluso en concentraciones muy bajas
(M. Kumar et al., 2023; Osuoha et al., 2023).

Se han detectado PFCP en diversas matrices ambientales, principalmente en aguas
residuales debido a su excrecion en la orina y las heces. Sin embargo, las plantas
de tratamiento de aguas residuales (PTAR) no estan disefiadas para eliminarlos por
completo, lo que permite su liberacion en cuerpos de agua. Ademas, otras fuentes
de contaminacién incluyen los vertidos de la industria farmacéutica y su eliminacion
inadecuada en los hogares. La estabilidad quimica de estos compuestos dificulta su
biodegradacion, favoreciendo su acumulaciéon en el ambiente y aumentando el
riesgo de efectos adversos en los ecosistemas acuaticos (Chaturvedi et al., 2021;
M. Kumar et al., 2023).

Aunque los PFCP abarcan una amplia variedad de compuestos, los productos
farmacéuticos (PF) han generado especial preocupacién debido a su disefio para
ser biolégicamente activos. Los PF son medicamentos terapéuticos, de venta libre
0 con receta, que se utilizan para el tratamiento y la prevencion de enfermedades
en humanos y animales. Ademas, presentan estructuras quimicas diversas y estan
formulados para interactuar, ser absorbidos y distribuidos dentro de los organismos
vivos, lo que aumenta su persistencia y potencial impacto en el medio ambiente y
todo el ecosistema (Osuoha et al., 2023; Samal et al., 2022).



Dentro de los PF, se engloban diversas categorias, tales como analgésicos,
antiinflamatorios, antidepresivos, antivirales, anticoagulantes y cardiovasculares,
entre otros, cada uno de ellos desarrollado para el tratamiento de patologias
especificas. Entre estos, los antibidticos destacan, debido a que su presencia en el
ambiente puede favorecer la seleccién y diseminacion de genes de resistencia a los
antibiéticos en las comunidades bacterianas. Este fendbmeno ha llevado a que la
resistencia a los antibioticos sea catalogada como una crisis global de salud publica
(Samal et al., 2022).

Il. 5. Antibidticos

Los antibidticos son compuestos antimicrobianos capaces de eliminar
microorganismos Yy actuar de manera efectiva contra el crecimiento de bacterias en
el cuerpo. Estos farmacos participan en la sintesis de proteinas y bloquean el
desarrollo de bacterias en el organismo. Se utilizan ampliamente como medicina
para humanos y también en el ganado para promover el crecimiento, prevenir

enfermedades y tratarlas (Pham et al., 2024; Samal et al., 2022).

El uso indiscriminado de antibidticos ha propiciado la aparicidon y diseminacion de
bacterias resistentes a los antibidticos y genes de resistencia a los antibiéticos, lo
que representa una crisis global de salud publica. La resistencia antimicrobiana
dificulta los tratamientos médicos, incrementando su costo y reduciendo su eficacia,
lo que ha llevado a un aumento en la morbilidad y mortalidad por enfermedades
infecciosas, segun la Organizacion Mundial de la Salud (Cedefo-Munoz et al.,
2024). Ademas, los antibiéticos son compuestos persistentes cuya presencia en el
medio ambiente favorece la propagacion de genes de resistencia a los antibidticos,
exacerbando el problema. Se estima que, de no implementarse regulaciones
estrictas sobre su uso y comercializacion, para 2050 podrian registrarse hasta 10
millones de muertes anuales debido a la resistencia antimicrobiana (Pham et al.,

2024; Samal et al., 2022). Entre los antibidticos de mayor preocupacion se



encuentra el sulfametoxazol (SMX), ampliamente utilizado en el tratamiento de

infecciones bacterianas.

Il. 6. Sulfametoxazol

El SMX (Figura 2) es una sulfonamida quimioterapéutica utilizada en medicina
humana y veterinaria, comunmente en combinacion con trimetoprima, y empleado
en el tratamiento de infecciones de las vias respiratorias, del tracto urinario,
infecciones genitales, asi como infecciones cutaneas y subcutaneas (Tulkova et al.,
2023). Estas sulfonamidas actuan como antagonistas competitivos del p-
aminobenzoato en la sintesis de folato bacteriano. Descubiertas hace casi 90 afios,
las sulfonamidas fueron la primera clase de quimioterapéuticos antimicrobianos
efectivos en el tratamiento sistémico de infecciones bacterianas en humanos (Musial
et al., 2023; Zou et al., 2022).

Figura 2. Férmula estructural del SMX.

Las sulfonamidas son hidrofilas y quimicamente estables, lo que las hace comunes
en los entornos acuaticos y en las aguas residuales (Ren et al., 2025). Se ha
encontrado SMX en aguas residuales sin tratar, aguas superficiales y subterraneas,
efluentes de PTAR y agua potable, con concentraciones generalmente en el rango
de ng-ug/L. Los niveles mas altos se reportan en aguas residuales de hospitales.

Ademas, se han detectado trazas de SMX en estiércol animal, suelos, sedimentos
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marinos y cultivos, principalmente debido a la reutilizacion de aguas residuales para

riego, una practica comun en areas con escasez de agua dulce (Musial et al., 2023).

En un estudio realizado por Wilkinson et al. (2022) se realiz6 un reconocimiento
global de la contaminacion farmacéutica en los rios. El estudio monitoreé 1,052
sitios de muestreo a lo largo de 258 rios en 104 paises de todos los continentes, lo
que representa la huella farmacéutica de 471.4 millones de personas. Dentro de los
61 ingredientes farmacéuticos activos analizados, el SMX presentd las
concentraciones mas elevadas junto con el paracetamol, cafeina, metformina,
fexofenadina, metronidazol y gabapentina. Ademas, en 140 sitios de monitoreo, las
concentraciones de sulfametoxazol superaron las concentraciones de efecto no
observable, lo que sugiere un posible impacto ecolégico negativo (Wilkinson et al.,
2022).

En México, se han reportado concentraciones de SMX que oscilan entre 76 y 6,350
ng/L (Cuadro 1), segun un analisis de estudios de investigacién realizados en el pais

entre 2014 y 2023, recopilado por Aguilar-Aguilar et al. (2023).

Cuadro 1. Concentraciones de SMX reportadas en algunas partes de México.

Concentracion Localizacién
Matriz L Referencia
reportada (ng/L) geografica
o (Rivera-Jaimes et
76.0-222.0 Agua superficial Morelos

al., 2018)

Aguas subterraneas _
2.1-6,350.0 _ Hidalgo (Lesser et al., 2018)
y aguas residuales

Efluentes de plantas _
3,462.1 . Hidalgo (Gardufio-Jiménez
de tratamiento

et al., 2023)

3,344.5 Agua superficial Hidalgo
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Las sulfonamidas presentan una escasa biodegradabilidad; debido a esto, las PTAR

convencionales presentan una baja eficiencia de eliminacion de SMX (20%~30%),

en consecuencia, se vuelve imprescindible el estudiar nuevos métodos rentables y

efectivos para la degradacion de este contaminante (A. Fu et al., 2022; Guo et al.,
2020; Zou et al., 2022).

II. 7. Tratamiento convencional de aguas residuales

Los métodos tradicionales para el tratamiento de antibioticos en aguas residuales

incluyen enfoques fisicos, bioldgicos y quimicos:

1.

Métodos fisicos como la adsorcion y la filtracion por membrana muestran una
eficacia limitada para eliminar antibidticos altamente hidrofilos y polares, y no
pueden eliminar todos los antibidticos (Q. Zhang et al., 2024). Estos buscan
reducir los niveles de contaminantes mediante la separacibn mecanica,
trasladando los antibiéticos a otra fase en lugar de degradarlos. Aunque son
efectivos para eliminar contaminantes suspendidos, no logran la
descomposicion completa de los antibidticos y conduce a la acumulacion
residual (Ahmed et al., 2025; Jiang et al., 2022).

. Métodos bioldgicos: Tecnologias como los procesos de lodos activados, los

filtros percoladores, las membranas bioldgicas y los humedales artificiales
son ampliamente utilizadas en el tratamiento de aguas residuales. Sin
embargo, presentan limitaciones significativas, como el largo tiempo
necesario para la degradacion de los antibidticos, la susceptibilidad a la
resistencia microbiana, la sensibilidad a las condiciones ambientales y la
necesidad de un control preciso (Ahmed et al., 2025; Gahrouei et al., 2024;
Jiang et al., 2022).

Métodos quimicos: Estos incluyen procesos como la desinfeccion y la
separacion solido-liquido, los cuales emplean reacciones quimicas para

transformar los contaminantes en compuestos no toxicos o no peligrosos.
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Procesos como la coagulacion, floculacion, oxidaciéon, desinfeccion y ajuste
del pH son fundamentales para eliminar impurezas y mejorar la calidad del
agua. Si bien estos métodos ofrecen ventajas como una eliminacién eficiente
de contaminantes, adaptabilidad y resultados rapidos, también presentan
desafios, como la generacion de residuos quimicos con posibles impactos
ambientales y la necesidad de personal capacitado para su correcta
aplicacion (Ahmed et al., 2025; Gahrouei et al., 2024, Jiang et al., 2022).

En resumen, los métodos mencionados se centran principalmente en la
degradacion de materia organica, microorganismos y solidos solubles, sin priorizar
la mineralizacion de los antibiéticos (Jiang et al., 2022). Es importante destacar que
los enfoques tradicionales suelen ser insuficientes para la descomposicion completa
de los antibioticos, debido a su composicion compleja y su alta resistencia a la
biodegradacion en entornos acuaticos (Ahmed et al., 2025). Por ello, los métodos
convencionales no constituyen una solucion 6ptima para su eliminacién, por lo tanto,
los procesos de oxidacion avanzada (PAO) han atraido una amplia atencién en el
campo del tratamiento de aguas residuales con antibidticos debido a su bajo
impacto ambiental, alta eficiencia, condiciones de operaciéon suaves y amplia
adaptabilidad (Q. Zhang et al., 2024).

Il. 8. Procesos avanzados de oxidacion

Los PAO se basan en la generacién in situ de especies altamente reactivas, como
los radicales hidroxilo ("OH), superdxido (O2), hidroperoxilo (HO2") y sulfato (SO4™~
), entre otros (Igbal et al., 2024; Ma et al., 2021). Estos métodos han demostrado
ser altamente efectivos en la eliminacion de diversos CPE. Se ha documentado que
los PAO pueden descomponer completamente los compuestos organicos iniciales,
por ejemplo, antibidticos como el SMX, transformandolos en sustancias mas

pequefias, menos dafinas y facilmente degradables, e incluso lograr su conversion
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total en didxido de carbono, iones inorganicos y agua en ciertos casos (Igbal et al.,
2024).

Dentro de estos destacan los que producen "OH, los cuales constituyen la mayoria
de los POA disponibles. ElI "OH es uno de los oxidantes mas fuertes, altamente
reactivo y no selectivo, con un potencial estandar de reduccion de 2.80 V frente al
electrodo normal de hidrogeno (ENH), superior al de la mayoria de los agentes
oxidantes comunes mostrados en el Cuadro 2 y superado unicamente por el fluor
(3.05 V vs ENH) (Gahrouei et al., 2024; Ma et al., 2021; Miklos et al., 2018). Su alta
reactividad se debe a la presencia de un electron desapareado en su capa mas
externa, lo que lo impulsa a estabilizarse mediante su adicion a compuestos
organicos o la extraccion de electrones de estos, permitiendo asi la degradacion de

una amplia variedad de contaminantes (Dhamorikar et al., 2024).

Cuadro 2. Potenciales de reduccion estandar en medio acuoso de los agentes

oxidantes mas utilizados (Cuerda-Correa et al., 2019).

Oxidante Reaccion de reduccion E° (V vs ENH)
Fz(g) + 2H* + 2e” —» 2HF
Flaor ) ) 3.05
Fz(g) + 2¢” -» 2F

Radical hidroxilo *OH+ H* + e - H,0 2.80

Anion radical sulfato SO; + e - S0,* 2.60

Ferrato Fe0,* + 8H* + 3e” — Fe®* + 4H,0 2.20

Ozono 03(g) + 2H" + 2¢” > OZ(g) + HZO 2.08

Peroxodisulfato S,08%" + 2e” - 250,%* 2.01
Peréxido de

L H202 + 2H" + 2¢” - 2H20 1.76
hidrégeno

MnO,” + 4H* + 3e”

Permanganato @ 1.67
- MnOZ(S) + 2H,0
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Radical

. . HO; + 3H* + 3e™ — 2H,0 1.65
hidroperoxilo @
Permanganato ® | Mn0,” + 8H* + 5e~ — Mn?* + 4H,0 1.51
Radical
HOE + H 4+ e - H202 1.44

hidroperoxilo ®)

CT2072_ + 14H* + 6e”

Dicromato 1.36
- 2Cr3* + 7H,0
Cloro Clyyy + 27 = 2CT 1.36
Dioxido de
MnO, + 4H* + 2e~ - Mn?*' + 2H,0 1.23
manganeso
Oxigeno Oz + 4H" + 4e” — 2H,0 1.23
Bromo BrZ(l) + 2e” - 2Br” 1.07

(@ Medio neutro o ligeramente acido; ®) medio fuertemente acido.

A continuacion, se abordan los PAO basados en la reaccion de Fenton, debido a
que se considera como una de las tecnologias mas prometedoras para la
eliminacibn de SMX debido a las propiedades de excelente capacidad de

degradacion, operacion simple, bajo costo y no toxicidad (L. Liu et al., 2023).

Il. 9. Proceso Fenton

Los procesos Fenton representan un subconjunto importante de los PAO para el
tratamiento de contaminantes organicos. En 1894, el quimico britanico Henry John
Horstman Fenton descubrid la reaccion que lleva su nombre, observando que
ciertas sustancias organicas pueden oxidarse rapidamente a compuestos
inorganicos en una solucion que contiene iones de hierro y peréxido de hidrogeno
(H202). La combinacion de Fe?* y H202 forma un poderoso agente oxidante,

conocido como reactivo de Fenton, capaz de degradar de manera eficiente

15



numerosos contaminantes organicos que, de otro modo, serian dificiles de eliminar

del agua, como los fenoles y los antibiéticos (Befenzi et al., 2025; Jiang et al., 2022).

El mecanismo de oxidacion del proceso Fenton se muestra en la Figura 3. De
acuerdo con lo reportado por Jiang et al. (2022), inicia con el Fe?*, que actiia como
catalizador en condiciones acidas y reacciona rapidamente con el oxidante H202
para producir Fe3* y "OH (Ec.1). Posteriormente, el Fe3* presente en la solucion
puede ser reducido nuevamente a Fe?* mediante su reaccion con H202, permitiendo
la regeneracion del catalizador. En presencia de concentraciones suficientes de

H202, este ciclo redox favorece la produccion continua de radicales *OH.

H,O
2 2 ‘OH <

Q v
< e " @ o
Antibiéticos ‘

Subproductos

i:
’
.

:
"

Fe?* Fed*

Figura 3. Mecanismo de oxidacion del proceso Fenton. Adaptado de M. Zhang et
al. (2019).

Luego, la reaccidén entre el radical ‘OH y H202 produce HO2" y H20, como se muestra
en la Ec. 2, pero el poder oxidante de HOz2" no es tan alto como el del radical *OH
(Cuadro 2).

Fe** + H,0, > Fe3*+ *OH + OH™ Ec. 1

*OH + H,0, - HO} + H,0 Ec. 2
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El ion Fe?* reacciona con "OH, dando lugar a la formacion de Fe®*, como se muestra

en la Ec. 3.
Fe?*+°0OH — Fe3* 4+ OH™ Ec. 3

A su vez, Fe® interactia con HO2" para regenerar Fe?*. Las ecuaciones 3 y 4
evidencian que la conversion entre Fe?* y Fe3* es un ciclo continuo, ya que Fe?*

vuelve a reaccionar con H202 para generar mas radicales "OH.
Fe3* + HO; —» Fe?* + 0, + H Ec. 4

Por ultimo, el radical "OH, descompone los compuestos organicos en H20 y otros
productos intermedios, los cuales eventualmente se transforman en didéxido de

carbono (COz2) como se describe en la Ec. 5.
Compuesto organico + *OH — Subproductos + H,0 = CO, + H,0 Ec. 5

Dado que la produccion continua de ‘OH esta asociada al ciclo redox entre Fe3* y
Fe?*, la concentracion de hierro constituye uno de los parametros operativos clave
en la eficiencia del proceso Fenton, debido a su papel en la generacién de *OH; sin
embargo, también puede convertirse en un factor limitante o inhibidor cuando

excede su valor optimo (Jiang et al., 2022; Walling et al., 2021).

Las constantes de velocidad de segundo orden se muestran en el Cuadro 3. La
reaccion de la Ec. 6, aunque permite la regeneracion del ion ferroso, ocurre a una
velocidad tres 6rdenes de magnitud menor que la correspondiente a la Ec. 1, lo que
convierte la reduccion de Fe3* a Fe?* en un posible paso limitante del proceso (Sirés
& Brillas, 2017).

Por otra parte, cuando la concentracion de Fe?* en solucidn es excesiva, este puede
actuar como un agente secuestrador (scavenger) de los °‘OH generados,
compitiendo directamente con el contaminante objetivo por dichos radicales, de

acuerdo con la reaccion secundaria descrita en la Ec. 3 (Adamek et al., 2022).
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Debido a su elevada constante de velocidad de segundo orden, esta reaccion
convierte al Fe?* en un competidor cinéticamente eficiente frente al contaminante,
reduciendo la disponibilidad de "OH para la degradacion de compuestos organicos
(Sirés & Brillas, 2017; Walling et al., 2021).

Cuadro 3. Constantes de velocidad de segundo orden para reacciones
involucradas en un sistema Fenton a pH 3 (Sirés & Brillas, 2017)

Reaccion k, (M~1s71) Numero de ecuacion
Fe?** + H,0, > Fe3*+*OH + OH™ 55 Ec. 1
Fe3* + Hy,0, » Fe?* + HOj + HY 3.1x1073 Ec. 6
Fe**+*OH - Fe3* + OH" 4.3x10® Ec.3

Ademas de la concentracidn de hierro, la forma en que este se encuentra presente
en el sistema también influye en la eficiencia del proceso Fenton. De acuerdo con
la forma en que el hierro participa en el sistema, las reacciones de Fenton incluyen
Fenton homogéneo y heterogéneo. El proceso Fenton homogéneo, utiliza sales
ferrosas, como el sulfato ferroso, en un medio acido, lo que permite un contacto
eficiente y una 6ptima transferencia de masa entre Fe?* y H2O>. Esto se traduce en
una alta eficiencia de degradacién y una operacion sencilla. Sin embargo, a pH
elevados, la morfologia y las especies activas de Fe?* pueden alterarse, reduciendo
su reactividad. Ademas, este proceso genera una gran cantidad de lodos con

contenido de hierro, lo que representa un desafio para su eliminacion.

Como alternativa al proceso homogéneo, se emplean catalizadores Fenton
heterogéneos, como minerales de hierro, hierro en estado cero y materiales con
Oxidos de hierro. Estos catalizadores mejoran la descomposicion de H202 y la
generacion de radicales ‘OH. No obstante, la interfaz sdlido-liquido dificulta la
transferencia de masa, lo que puede afectar la eficiencia del proceso. A pesar de

este inconveniente, una optimizacion adecuada de los catalizadores permite una
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degradacion efectiva de los contaminantes en un amplio rango de pH. Sin embargo,
su vida util limitada implica que, al final de su ciclo operativo, deben ser eliminados
en forma de residuos (Befenzi et al., 2025; Cao et al., 2024). Asimismo, se puede
lograr una mejora adicional en la actividad de Fenton heterogénea acoplando el

proceso con fuentes de energia externas como luz y electricidad.

II. 10. Mejora de la actividad catalitica de Fenton

La combinacién de dos técnicas diferentes representa una estrategia efectiva para
la degradacion de contaminantes. En particular, las reacciones heterogéneas de
Fenton se ven potenciadas con la adicion de luz UV (foto-Fenton), lo que favorece
la generacion de especies reactivas de oxigeno (ROS) y contribuye al ciclo redox
Fe(l)/Fe(lll), optimizando el proceso (Figura 4). Mientras que el proceso electro-
Fenton es una tecnologia avanzada de oxidacion electroquimica con gran potencial
para la comercializacion del método Fenton. En este proceso, el H202 se genera
directamente en el catodo mediante la reduccién de oxigeno con dos electrones, lo
que permite su reaccion con sales de hierro para producir ‘OH. La variante
heterogénea del EF, donde las sales de hierro se encuentran en estado sodlido
insoluble, ayuda a superar las limitaciones del proceso homogeéneo, como la
formacion de lodos de hierro y la imposibilidad de reutilizar el catalizador (Scaria et
al., 2021).
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Figura 4. Representacion esquematica del proceso foto-Fenton.

II. 11. Materiales a base de carbén y Fe empleados en el proceso Fenton

Los materiales carbonosos se utilizan ampliamente como catodos en el proceso
electro-Fenton debido a su bajo costo, amplia disponibilidad y estabilidad quimica

en medios acuosos (Pan et al., 2020).

Por su parte, los compositos a base de hierro y carbon en celdas
fotoelectroquimicas se han propuesto como opciones viables para el tratamiento de
aguas residuales (Cai et al., 2018). Ayala-Ayala et al. (2024) reporta la fabricacion
de una celda electroquimica altamente eficiente utilizando fieltro de carbono y una
placa de acero, que, al ser estimulada con radiacion UV, promueve reacciones de

Fenton fotoasistidas, logrando la degradacién del SMX.

En este proyecto se plantea la utilizacion de los compdsitos como microceldas,
debido a que cuando las particulas de hierro y carbono entran en contacto con la
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solucion electrolitica, se forman numerosas células galvanicas microscopicas en las
que el hierro funciona como anodo, perdiendo dos electrones para formar un ion
ferroso. El carbono funciona como catodo, acelerando la reduccién al aceptar

electrones y transferirlos a los contaminantes o al oxigeno (Ghanbarlou et al., 2020).

En un estudio publicado por X. Li, Yang, et al. (2021) se emple6 una matriz de celdas
galvanicas de hierro-carbono microscopicas para la activacion de
peroximonosulfato. En el cual Fe? actia como anodo y el carbono cumple el papel
de catodo. Existe una diferencia de potencial de aproximadamente 1.2 V entre Fe®
y el carbono. La diferencia de potencial creada en la celda intensifica la pérdida de
electrones del Fe?, lo que provoca una generacion acelerada de Fe?* a través de la
corrosion galvanica (X. Li, Yang, et al., 2021) Los electrones de las celdas
galvanicas son suministrados por la corrosion de Fe® y las reacciones de semicelda

se pueden representar como ecuaciones 7 y 8 (P. Fu et al., 2018).
Anodo (oxidacion):

Fe — 2e™ — Fe?*, E®(Fe?* /Fe) = —0.44V Ec. 7
Catodo (reduccion):

0, +4H* +4e~ - 2H,0, E®(0,/H,0) =+1.23V Ec. 8

Estos resultados demuestran que maximizar el contacto entre Fe® y el carbono es
determinante para intensificar la corrosion galvanica y, con ello, la disponibilidad de
Fe?* en solucién (X. Li, Yang, et al., 2021). En este sentido, la integracion fisica de
ambos materiales mediante electrodeposicion representa una evolucion de este
enfoque: al depositar Fe® directamente sobre las particulas de carbon activado (CA),
se obtiene un compdsito CA/Fe en el que el contacto anodo-catodo es intrinseco a
la estructura del material. Bajo estas condiciones, el Fe?* generado in situ por
corrosion galvanica puede reaccionar con el H202 producido por la reduccion de Oz
sobre la superficie carbonosa, desencadenando la reaccion de Fenton sin
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necesidad de afadir oxidantes externos. Con base en este principio, el presente
trabajo evalud la sintesis de microceldas CA/Fe mediante electrodeposicion y su
aplicacion en la remocion de SMX (Figura 5), un CPE. Asimismo, se estudio el efecto
del tiempo de electrodeposicion sobre el contenido de hierro incorporado al material

y su influencia en el desempenio del sistema.

@) [ O—
@ Fe’

Figura 5. Representacion grafica (a) del proceso de sintesis de las microceldas
CA/Fe y (b) el mecanismo de reaccion propuesto.
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ll. HIPOTESIS

La electrodeposicion de Fe sobre carbén activado resultara en la formacion de
microceldas galvanicas en las que se llevaran a cabo reacciones tipo Fenton y se
produciran especies reactivas capaces de degradar sulfametoxazol en medio

acuoso.
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IV. OBJETIVOS

IV. 1. Objetivo general

Desarrollar y evaluar un sistema basado en microceldas electroquimicas
cortocircuitadas de hierro y carbon activado para la degradacién de sulfametoxazol

en medio acuoso.

IV. 2. Objetivos particulares

e Sintetizar y caracterizar microceldas CA/Fe en un arreglo anodo-catodo
mediante la electrodeposicidon de Fe® sobre la superficie del carbon activado.

e Validar el desempefio del sistema mediante la degradacién de azul de
metileno, como contaminante modelo, en medio acuoso utilizando
microceldas CA/Fe, asistiendo el proceso con radiacion UV.

e Detectar, cuantificar y caracterizar la degradacion de sulfametoxazol con
estos sistemas mediante la metodologia de superficie de respuesta y un
disefio central compuesto, considerando como variables independientes el

tiempo de electrodeposicion y la concentracion inicial del contaminante.
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V. METODOLOGIA
V. 1. Consideraciones éticas

El presente trabajo se llevé a cabo siguiendo la normatividad establecida por el
Comité de Seguridad e Higiene y el reglamento interno de seguridad para los
laboratorios (UAQ, 2019). La gestidon de residuos durante el proceso experimental
fue realizada de acuerdo con el protocolo establecido en el Centro de Investigacion
en Quimica para la Economia Circular (CIQEC). Cabe sefialar que no se llevaron a

cabo experimentos que involucraran a seres humanos o animales.

V. 2. Sitio donde se realizd el estudio

La experimentacion del presente trabajo se realizé en las instalaciones del CIQEC

en la Facultad de Quimica de la Universidad Auténoma de Querétaro.

V. 3. Sintesis de las microceldas CA/Fe

El potencial al que se lleva a cabo la electrodeposicion del Fe® sobre el carbon se
determind mediante voltamperometria ciclica (VC), empleando un potenciostato
BASi Epsilon, en una celda de tres electrodos. Como electrodo de trabajo se empled
un electrodo de carbono vitreo (GCE, por sus siglas en ingles) y fieltro de grafito
(FG) (Grupo ROOE, S. A. de C. V.), cada uno en un respectivo experimento, un
electrodo de referencia de Ag|AgCl y un contraelectrodo de alambre de platino. Las
mediciones de VC se realizaron en una ventana de potencial entre 0.1 Vy-1.3 V vs
Ag|AgCl, a una velocidad de barrido de 10 mV s™'. Los electrodos se encontraban
inmersos en una solucién 5 mM de FeCl3/0.1 M K2SO4 a pH 3 y la solucion fue
burbujeada con nitrégeno durante 10 minutos para eliminar el oxigeno disuelto antes
de la medicion de VC (Pena-Duarte et al., 2021).
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Las microceldas fueron sintetizadas mediante la electrodeposicién de hierro sobre
CA. Previamente al proceso de electrodeposicion, el CA fue sometido a un
pretratamiento que consistio en un lavado con agua destilada para la eliminacion de
impurezas superficiales. Posteriormente, el material fue tratado quimicamente
mediante su inmersidn en una solucién de acido nitrico (HNO3) al 5 % (v/v) durante
24 h. Tras este tratamiento, el CA fue enjuagado con agua destilada para eliminar
residuos de acido y secado en un horno a 120 °C durante 24 h (Salazar-Lopez et
al., 2023).

La electrodeposicion se realiz6 empleando como electrodo de trabajo el FG, con
una geometria circular, un diametro de 5 cm y un grosor de 1 cm. Se utilizaron 40
mL de una solucion de 1.5 M FeCls como precursor de hierro y 0.1 M K2SO4 como
electrolito soporte. El contraelectrodo, en este caso el anodo, consistié en el mismo
material que el electrodo de trabajo y estuvo separado de la camara catddica

mediante un puente salino, como se muestra en la Figura 6.

Figura 6. Representacion grafica de la celda electroquimica a utilizar.
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El carbon activado (1 g) se colocd sobre el electrodo de trabajo de FG, el cual se
polarizé a -1.2 V vs Ag|AgCl durante un periodo de 3 h, potencial determinado con
base en las VC previamente descritas. La suspension resultante se filtr6 a través de
papel filtro con un tamafo de poro de 2.5 uym, y se lavdé con 250 mL de agua
desionizada y 20 mL de etanol. Finalmente, las microceldas fueron secadas en un
desecador durante 24 h (Bafuelos et al., 2015; Pefia-Duarte et al., 2021).

V. 4. Caracterizacion de las microceldas CA/Fe

La morfologia de la superficie de las microceldas CA/Fe se analizé con un
microscopio electrénico de barrido (SEM), modelo Jeol 7800F Prime, equipado con
un detector de electrones retrodispersados (BSE) y un sistema acoplado de
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS) marca Bruker (Ayala-Ayala
et al., 2024). El detector BSE se utilizd para obtener informacién cualitativa sobre
contrastes composicionales, mientras que el analisis EDS se empled para
determinar la composicién elemental de la microcelda (Calkovsky et al., 2023; Pefia-
Duarte et al., 2021).

Asimismo, se realiz6 un analisis de difraccion de rayos X (XRD) del CA sin
deposicion de Fe y de la microcelda CA/Fe, usando un difractometro marca Philips
equipado con una fuente de radiacion Cu Ka (A = 1.54056 A), con el propdsito de
identificar las fases cristalinas asociadas al hierro presente en las muestras. Los
patrones de difraccién se obtuvieron en un intervalo de exploracion de 10° a 90°, a

una velocidad de barrido de 0.02°/s con un tamafo de paso de 0.02° (20).

V. 5. Cuantificacion del hierro en solucion

El hierro se cuantific6 mediante espectrofotometria con 1,10-fenantrolina, una
técnica basada en la formacion de un quelato entre el ion ferroso (Fe?*) disuelto y
la 1,10-fenantrolina, que da lugar al complejo hierro(ll)-1,10-fenantrolina. Esta
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especie presenta una coloracidn naranja rojiza en solucion y cumple con la ley de
Beer-Lambert; por lo tanto, la concentracion del Fe?* disuelto se determind a partir
mediante la medicién de la absorbancia a 510 nm, empleando un espectrofotometro
UV-Vis modelo HACH DR6000. Se utilizé una curva de calibracion con soluciones
patron de Fe de concentracion conocida en funcidbn de la absorbancia.
Posteriormente, el contenido total de Fe se determiné al reducir el ion férrico (Fe3*)

a Fe?* con hidrocloruro de hidroxilamina (Lin et al., 2025; Robles et al., 2020).

V. 6. Decoloraciéon de azul de metileno

El azul de metileno (AM) fue seleccionado como contaminante modelo. Se trata de
un colorante fenotiazinico catidonico de amplio uso industrial que, debido a su
estabilidad quimica y resistencia a la biodegradacion, ha sido clasificado como
contaminante prioritario en ambientes acuaticos (Gonzalez & Jaramillo-Fierro, 2025;
I. Khan et al., 2022). En este contexto, ha sido ampliamente estudiado en procesos
de remocidn mediante sorcion y oxidacion avanzada (Bollinger et al., 2025). En afios
recientes, su uso se ha extendido como compuesto modelo de referencia en el
desarrollo y evaluacién de adsorbentes y fotocatalizadores avanzados, lo que
evidencia un creciente interés en su degradacién. Su empleo se justifica por su
capacidad para proporcionar informacion relevante tanto sobre la eficiencia de
degradacion como sobre la cinética de las reacciones involucradas. De este modo,
el AM se emplea como una herramienta para evaluar el desempefio y
comportamiento de los materiales, facilitando el analisis mecanistico cuando se
utiliza de manera complementaria con contaminantes mas complejos y

ambientalmente relevantes (Ahmadi et al., 2025).

Desde el punto de vista analitico, el AM presenta una elevada absortividad molar
(4-9.5 x 10* M-' cm™') a 664 nm, lo que permite determinar su concentracion con alta
precision mediante espectrofotometria UV-Vis en su longitud de onda de maxima
absorcidon. Ademas, su alta estabilidad en solucion y adecuada solubilidad en agua
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facilitan el monitoreo en tiempo real de su remocion o degradacion, asi como la

obtencién de datos cinéticos reproducibles (Bollinger et al., 2025; Mills, 2012).

El seguimiento de la decoloracion del AM se realiz6 colocando 10 mg de las
microceldas CA/Fe en una celda con 40 mL de solucibon de AM con una
concentracion de 20 mg L'y 0.1 M K2SOg4, el pH se ajusto a 3 mediante la adicion
de H2SO4. Bajo condiciones de saturacion de oxigeno y agitacion constante (250

rpm), se extrajo una muestra de 1 mL cada 5 min durante 30 min.

Se realizaron un total de 5 tratamientos, CAy CA/Fe, con y sin luz UV (A = 405 nm,
48 W); y unicamente aplicando luz UV (Figura 7). La decoloraciéon del AM se
monitoreo midiendo la disminucion de la absorbancia a 664 nm empleando un
espectrofotometro UV-Vis (HACH DR6000) (Soto et al., 2020).

Los datos experimentales, obtenidos de la decoloracién de AM, fueron ajustados a
un modelo cinético de de pseudo primer orden no lineal descrito por la Ec. 9, con la
finalidad de ver el efecto de los tratamientos en la constante de decoloracion del
AM.

Ct = Coe_kt EC 9

Dénde: C; es la concentracion de AM al tiempo t, C, es la concentracion inicial de
AM, k es la constante de velocidad de decoloracion de AM y t representa el tiempo

de reaccion.

Todos los experimentos se realizaron por triplicado. Para evaluar la existencia de
diferencias significativas entre los tratamientos, se aplicd un analisis de varianza
(ANOVA) y se complementé con la prueba de diferencia honestamente significativa
(HSD, por sus siglas en inglés) de Tukey para identificar qué tratamientos difieren
entre si. Se considerd un nivel de significancia de a = 0.05. El analisis estadistico

se realizé utilizando Minitab Statistical Software.
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Decoloracion de azul de
metileno

Figura 7. Sistema experimental sin la aplicacion de luz UV (a) y aplicando luz UV
(b). Tratamientos para la decoloracién de azul de metileno (c).
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V. 7. Degradacion de SMX

Se empleod la metodologia de superficie de respuesta (MSR), utilizando un disefio

central compuesto (DCC), para evaluar los efectos de las condiciones
experimentales: (i) tiempo de electrodeposicion y (ii) concentracion inicial de SMX,
asi como para determinar las condiciones Optimas de su remocion. A cada factor se
le asignaron cinco niveles: el punto central (0), los puntos factoriales (-1y +1) y los
puntos axiales (-a y +a), como se muestra en el Cuadro 4. Esto dio lugar a 13
experimentos, de los cuales cinco corresponden a puntos centrales, cuatro a puntos
factoriales y cuatro a puntos axiales. Como variables de respuesta, se consideraron
el porcentaje de degradacion de SMX después de 30 min de tratamiento y la
constante de degradacion de SMX. El disefio experimental y el analisis estadistico

del DCC se realizé empleando Design Expert 7.0.0.

Cuadro 4. Variables independientes y niveles del disefio central compuesto.

- +a
Variable Unidades -1 0 +1
(-1.41421) (+1.41421)
[SMX]inicial mg L 39.64 50 75 100 110.35
Tiempo de
o min 0 4.39 15 | 25.61 30
electrodeposicion

Para la optimizacién del proceso de degradacion, la sintesis de las microceldas se
llevé a cabo mediante una metodologia distinta a la descrita en la Seccion V.3. En
este caso, se empled un reactor de lecho fijo (Figura 8). El catodo consistié en dos
piezas de FG con 0.5 g de CA entre ellas, mientras que el anodo una pieza de FG.
El sistema se polarizé a -1.2 V vs Ag|AgCl y se hizo recircular 50 mL de una solucién

1.5 M FeClz/ 0.1 M K2SQO4 con un caudal de 80 mL min-', empleando una bomba
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peristaltica (Kamoer KCP-D), durante el tiempo de electrodeposicion establecido por
el DCC.

Figura 8. Reactor de lecho fijo para la sintesis de CA/Fe.

Posterior a la sintesis, se colocaron 10 mg de las microceldas CA/Fe en una celda
con 40 mL de solucion de K2SO4 0.1 M a pH 3, con la concentracion inicial de SMX
indicada por el DCC. Bajo condiciones de saturacién de oxigeno y agitacion
constante (250 rpm), se extrajo una muestra cada 5 min durante 30 min. La
remocién de SMX se monitore6 empleando un espectrofotometro UV-Vis (HACH

DR6000), registrando la absorbancia a una longitud de onda de 267 nm.

Adicionalmente, se realiz6 una curva de calibracion de SMX en funcién de la
absorbancia a 267 nm, la cual se empled para determinar la concentracion del

compuesto y calcular su porcentaje de degradacion.
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VI. RESULTADOS Y DISCUSION

VI.1. Determinacion del potencial de electrodeposicion de Fe® sobre CA.

La determinacion del potencial adecuado para la electrodeposicion de hierro sobre
materiales carbonosos se realizd6 mediante un estudio de VC, empleando
inicialmente un GCE y posteriormente un electrodo de FG, de acuerdo con la
metodologia descrita en la Seccién V.3. Este enfoque permitié establecer una base

comparativa para identificar las condiciones adecuadas de electrodeposicion.

El GCE, es un electrodo fabricado a partir de carbdn vitreo, un material de carbono
no grafitico que combina propiedades mecanicas y eléctricas sobresalientes, como
una superficie estable, baja resistencia eléctrica, inercia quimica y una amplia
ventana de potencial de trabajo. Debido a estas caracteristicas, es uno de los
electrodos de carbono mas utilizados para evaluar el desempeiio electroquimico de
sistemas basados en carbono (Banda-Aleman et al., 2023; de Sa & Pereira, 2024;
Meng et al., 2023). En este sentido, se realizd6 un experimento preliminar de VC
utilizando el GCE como electrodo de trabajo, en una solucion libre de oxigeno, a pH
3 y con iones Fe®', lo que permitid identificar los procesos de reduccion de las
especies de hierro y determinar con precision el potencial correspondiente. El

voltamperograma resultante se muestra en la Figura 9a.

Posteriormente, el estudio se extendié al FG, el cual presenta propiedades similares
al GCE, como buena conductividad eléctrica e inercia quimica; sin embargo, posee
una estructura tridimensional porosa, la cual proporciona una mayor area
electroactiva y, por lo tanto, una mayor disponibilidad de sitios electroactivos,
favoreciendo la transferencia de carga y mejorando el desempefio electroquimico
del sistema (Castafeda et al., 2017; J. Li et al., 2019; Qi et al., 2021; Yaqub et al.,
2024). Siguiendo la misma metodologia, el experimento se repiti6 empleando FG
como electrodo de trabajo (Figura 9b). Este analisis permitié evaluar el
comportamiento del sistema en condiciones mas representativas del proceso de
sintesis, ya que este material se emple6 como lecho conductor durante la

electrodeposicién de hierro sobre el carbon activado.
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Los voltamperogramas de la Figura 9 muestran que el FG presenta una mayor
corriente catédica en comparacion con el GCE. Este comportamiento se atribuye a
las diferencias estructurales entre ambos materiales, principalmente a su mayor
area electroactiva (Castafieda et al., 2017). Los voltamperogramas obtenidos
evidencian multiples picos catodicos (lc, llc y lllc), asociados a las diferentes etapas
de reduccion de las especies de hierro presentes en solucion. De acuerdo con lo
reportado por Pefia-Duarte et al. (2021), la region catddica puede involucrar varios
mecanismos simultaneos (Figuras 9c y 9d), en los cuales los picos lc y llc se asocian
con la reduccion de Fe®" y Fe?* a Fe® asi como la reduccién de especies
hidroxiladas, como Fe(OH)x a Fe®. Por su parte el pico catodico lllc se atribuye a la
reduccion de Fe?* a Fel. Al invertir el barrido a —1300 mV, la corriente se vuelve
anddica alrededor de -0.7 V vs Ag|AgCl, donde aparece un unico pico anddico la
correspondiente a la oxidacion del hierro previamente depositado (Grujicic & Pesic,
2005).

En la Figura 9, alrededor de -1 V vs Ag|AgCl, se observa en ambos
voltamperogramas un entrecruzamiento entre el barrido directo e inverso, fendmeno
asociado a la nucleacion y crecimiento de depdsitos metalicos sobre el catodo. Este
fendmeno se atribuye a que la deposicion del metal sobre un sustrato distinto
requiere potenciales mas negativos, debido al desajuste cristalografico; mientras
que, en el barrido anddico, la disolucién del metal ocurre desde una superficie
previamente recubierta, a potenciales cercanos al equilibrio del par M/M"™. La
diferencia entre los potenciales de deposicion y disolucién origina el cruce en el
voltamperograma, por lo que su presencia indica la formacién de nucleos metalicos
en el electrodo (Han et al., 2020; Mallik & Ray, 2011). En la Figura 9b,
correspondiente a FG, se observan dos puntos de entrecruzamiento, ubicados
aproximadamente en -1.0 y -0.75 V vs Ag/AgCl; este comportamiento sugiere la
presencia de mecanismos de nucleacion mas complejos, asociados a su estructura
tridimensional (Mallik & Ray, 2011).
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Figura 9. Voltamperometria ciclica empleada para determinar el potencial de
electrodeposicion del hierro sobre la superficie un GCE (a) y FG (b), ampliacion de
la regidn catddica (c) y (d) respectivamente.

Al comparar el voltamperograma del FG (Figura 9b), se identifica una tendencia
general similar a la observada con el GCE (Figura 9a); sin embargo, los picos
aparecen menos definidos. Esta diferencia puede explicarse por factores como la

mayor area electroactiva y rugosidad superficial, asi como la heterogeneidad
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estructural del FG, lo que influye en su respuesta electroquimica (McArdle et al.,
2021). Considerando estas caracteristicas y con base en la posicion del pico
catddico lllc (Figuras 9c y 9d), se selecciono el potencial correspondiente al maximo
de corriente de reduccion (-1.2 V vs Ag/AgClI) para llevar a cabo la electrodeposiciéon

de Fe® sobre el CA empleando como lecho FG.

VI.2. Cuantificacion de hierro en solucién

En el sistema de microceldas CA/Fe desarrollado en este trabajo, el hierro
depositado sobre el carbén activado actia como fuente de hierro que, bajo

condiciones acidas, se oxida progresivamente de Fe® a Fe?* y Fe3* en solucion.

Dado que la concentraciéon de hierro influye tanto en la eficiencia del sistema como
en la posible aparicion de efectos inhibitorios, su cuantificacion resulta
indispensable para caracterizar el comportamiento del compdsito CA/Fe bajo las
condiciones operativas evaluadas. Para ello, se construyé una curva de calibracion
mediante el método espectrofotométrico de la 1,10-fenantrolina (Anexo 1), se
prepararon soluciones estandar de Fe?* en un rango de concentracién de 0 a 10 mg
L-'. Este método se basa en la formacion de un complejo naranja-rojizo estable entre
el ion ferroso y la 1,10-fenantrolina, con una absorbancia maxima a 510 nm, cuya
intensidad es proporcional a la concentracion de Fe?* presente en la muestra (Lin
et al., 2025; Robles et al., 2020). La relacién entre la absorbancia y la concentracion

de Fe?* mostré un comportamiento lineal, ajustandose a la ecuacion:
AbSs1onm = 0.099 [Fe] + 0.004 Ec. 10

donde Abs s10nm es la absorbancia y [Fe] la concentracion de hierro. El ajuste lineal
presenté un coeficiente de determinacién (R?) de 0.999, lo que indica una alta

correlaciéon entre las variables.

Utilizando la ecuacion de la recta obtenida de la curva de calibracion (Ec. 10) que

refleja la ley de Lambert-Beer, se calcularon las concentraciones de hierro en
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solucion a partir de los valores de absorbancia medidos. Tras la reduccion
cuantitativa de las especies Fe3* a Fe?* mediante hidrocloruro de hidroxilamina, la
concentracion promedio de hierro total disuelto fue de 2.05 + 0.03 mg L,
evidenciando la liberacién de hierro desde el compdsito CA/Fe hacia la solucion. El
composito se mantuvo durante 24 horas en una solucion acida, por lo que se asume
la lixiviacion del hierro presente en el material CA/Fe; en consecuencia, la
concentracion de hierro en solucion se emple6 para estimar el porcentaje de hierro
en el compdésito, obteniéndose un valor de 0.78 + 0.02 %. Sin embargo, dado que
se desconocia el grado de homogeneidad y distribucion del hierro en las particulas
de carbono, se caracterizO el compodsito mediante diferentes técnicas
fisicoquimicas, con el fin de confirmar su deposicidén sobre el soporte de carbono y

evaluar su distribucion.

V1.3. Caracterizacion fisicoquimica

Se realizé microscopia electronica de barrido empleando un detector de BSE, el
cual proporciona contraste composicional en funcién del nimero atémico de los
elementos presentes en la muestra. Este tipo de contraste permite identificar
elementos en materiales con composiciones variadas. En estas imagenes, los
elementos con mayor numero atdmico se ven mas brillantes, mientras que los de
menor numero atdmico aparecen mas oscuros (Ali et al., 2023; W.-R. Lin et al.,
2018).

Las micrografias obtenidas muestran que tanto el CA como el CA/Fe presentan
particulas de tamafo micrométrico con morfologia irregular tipo roca. También se
evidencian diferencias claras entre el carbon activado y el compdsito CA/Fe. En el
CA (Figuras 10a y 10b), se observa una morfologia irregular con textura porosa,
mientras que el contraste homogéneo indica la predominancia de carbono, un
elemento de bajo numero atémico. En contraste, el compdsito (Figuras 10c y 10d)
presenta zonas mas brillantes asociadas a la presencia de hierro electrodepositado,

lo que confirma su incorporacion sobre la superficie del material.
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Figura 10. Imagenes SEM (con aumentos de 8000x y 100000X de izquierda a
derecha) obtenidas para CA (ay b) y CA/Fe (cy d).

Para confirmar la formacién del depdsito de hierro se obtuvo el espectro de EDS y
un mapeo del material CA/Fe, como se muestra en la Figura 11. En el Cuadro 5 se
presentan los porcentajes en peso y atomico de los elementos presentes en la
muestra, obtenidos a partir del analisis EDS. Los resultados indican que el material
esta compuesto principalmente por carbono (77.06 % en peso) y oxigeno (20.58 %),
lo cual es caracteristico del carbén activado sometido a un proceso de oxidacion,
como en este caso con HNOs (Salazar-Lépez et al., 2023). La presencia de hierro

se confirma mediante los picos en el espectro (Figura 11a), aunque su contenido es
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bajo (0.81 % en peso), lo que indica que fue incorporado exitosamente y de manera

homogénea mediante electrodeposicion, pero en forma de fase minoritaria.

Cuadro 5. Porcentaje en peso y atomico de los elementos presentes en CA/Fe

determinados por EDS.

Elemento % en peso % atémico
C 77.06 82.61
O 20.58 16.56
Si 0.53 0.24
P 0.57 0.24
Cl 0.46 0.17
Fe 0.81 0.19

Los mapas elementales evidencian que el carbono, el oxigeno y el hierro estan
distribuidos de manera homogénea (Figura 11b). La deteccién de Si y P en trazas
se asocia a impurezas en el CA; por otro lado, la presencia de CI se atribuye a
residuos del precursor de hierro empleado en el proceso de sintesis (FeCls), sin

afectar significativamente la composicién global del material.
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Figura 11. (a) Patrén EDS y (b) mapeo del material CA/Fe.
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Se realizé un XRD para el material CA/Fe con el fin de verificar los patrones de
difraccion del hierro. Los patrones de XRD (Figura 12) revelaron dos picos de
difraccion, en valores de 26 de 23.3° y 43°, correspondientes a los planos (002) y
(011) del carbono grafitico (PDF n.° 01-089-7213) (Acebedo-Martinez et al., 2024;
Pant & Kommalapati, 2026).

CA/Fe

¢ Grafito
powder diffraction file 01-0839-7213

(002)
1.0 °

Intensity (a.u.)

26 (°)

Figura 12. Difractograma de rayos X del compdsito CA/Fe.

Sin embargo, el ensanchamiento de estos picos sugiere un bajo grado de
cristalinidad y una estructura mayormente amorfa (ldrissov et al., 2026; Pant &
Kommalapati, 2026). No se observan picos definidos correspondientes a fases

cristalinas de hierro (como Fe® Fe203 o Fe304), lo que sugiere que el hierro se
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encuentra en una concentracion por debajo del limite de deteccion del XRD
(Adamska et al., 2021; Ali et al., 2022). Esto es consistente con los resultados de
SEM-EDS, donde el Fe aparece como una fase minoritaria. En conjunto, el
difractograma indica que la estructura del material estd dominada por el carbén

activado, mientras que el hierro no forma fases cristalinas detectables.

V1.4. Degradacion de azul de metileno como contaminante modelo

El AM fue seleccionado como contaminante modelo en una etapa inicial de
evaluaciéon del proceso fotoasistido utilizando el material sintetizado, previo al
estudio con sulfametoxazol. En funcién de las ventajas fisicoquimicas y analiticas
descritas, el AM fue empleado como compuesto modelo para evaluar el desempeio
del compésito CA/Fe. Para ello, se diseiid un conjunto de cinco tratamientos
experimentales que permitieron discriminar el efecto individual y combinado de los

componentes del sistema:

i. CAen ausencia de luz UV
i. CAbajoluz UV (A=405nm, 48 W)
iii. CA/Fe en ausencia de luz UV
iv. ~ CA/Fe bajo luz UV (A =405 nm, 48 W)
v. Fotolisis (Luz UV; A = 405 nm, 48 W)

Este enfoque experimental permiti6 comparar la contribucion de la adsorcion y la
fotodegradacién, asi como evaluar la eficiencia fotoasistida del material sintetizado
bajo condiciones controladas. Previamente a los ensayos cinéticos, se elabord una
curva de calibracién para el AM (Anexo 2), a partir de la cual se obtuvo la ecuacién
de la recta (Ec. 11), con un R? de 0.991. Esta relacion se emple6 para calcular las
concentraciones del contaminante en funcion de la absorbancia medida durante los

experimentos.

AbSgganm = 0.0792 [AM] + 0.068 Ec. 11
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Las pruebas experimentales de decoloracion de AM se realizaron por triplicado con
el fin de garantizar la reproducibilidad de los resultados. Los datos obtenidos fueron

procesados y graficados, y se presentan en la Figura 13.

La Figura 13 muestra que el compdsito CA/Fe presentd la mayor velocidad de
decoloracion de AM, particularmente durante los primeros minutos de reaccion. Sin
embargo, a partir de aproximadamente 20-25 min, todas las curvas convergen
hacia valores de [C]/[C]o cercanos a cero, indicando que los tratamientos alcanzaron
grados de decoloracion comparables al final del experimento. Por lo tanto, la
principal diferencia entre los sistemas evaluados radica en la velocidad con la que

ocurre el proceso y no en la remocién final alcanzada.

1.0
—u— CA
0.8 - —e— CA+UV
—4&— CA/Fe
° —v— CA/Fe + UV
O 0.6 1 uv
o
0.4 -
0.2
00 T T T T T — S E—
0 5 10 15 20 25 30

Tiempo (min)

Figura 13. Curvas de decoloracion del azul de metileno expresada como [C]/[C]o
en funcion del tiempo para CA, CA/Fe, CA + UV, CA/Fe + UV y fotdlisis (UV).
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A partir de los datos obtenidos de la cinética de decoloracion del AM, se realizé un
ajuste cinético empleando un modelo de pseudo primer orden mediante regresion
no lineal. Este modelo se basa en que la velocidad de reaccion es proporcional a la
concentracion del contaminante, o bien a la diferencia respecto al equilibrio, lo que
conduce a una expresion exponencial (Ec. 9, Seccién V. 6), caracteristica de
sistemas de primer orden o pseudo primer orden cuando uno de los reactivos se

encuentra en exceso (Perrin, 2017).

El uso de un ajuste no lineal se justifica debido a las limitaciones del tratamiento
lineal tradicional, el cual implica transformaciones logaritmicas que generan
distribuciones de error no constantes, afectando la precisiéon de los parametros
cinéticos. En contraste, la regresion no lineal permite ajustar directamente los datos
experimentales minimizando la suma de los errores sin distorsionar su distribucion,
lo que proporciona estimaciones mas confiables de la constante de velocidad y una
mejor representacion del comportamiento cinético del sistema (Perrin, 2017; Tsaviv
et al., 2024).

El ajuste cinético de pseudo primer orden fue aplicado a los datos experimentales
obtenidos, y un ejemplo representativo de dicho ajuste se muestra en la Figura 14,
mientras que el conjunto completo de las graficas correspondientes se presenta en
el Anexo 3. En todos los casos, los modelos mostraron un ajuste con coeficientes
de determinacién R2>0.995, lo que confirma la adecuada descripcion del proceso
mediante este modelo cinético. La validez del monitoreo espectrofotométrico a 664
nm se sustenta en que, cuando la posicion del pico de absorcion caracteristico del
AM permanece invariable durante el experimento y unicamente disminuye su
intensidad, esto indica la ausencia de subproductos croméforos que absorban en
dicha longitud de onda y que podrian interferir con la medicion de la concentracion
(I. Khan et al., 2022). Este comportamiento fue consistente con lo observado

experimentalmente en todos los tratamientos evaluados.

A partir de estos ajustes, se obtuvieron los valores las constantes de velocidad de

decoloracion (k), junto con sus desviaciones estandar (DE) e intervalos de confianza

44



(IC) al 95 %, los cuales se resumen en el Cuadro 6. De manera complementaria, en
la Figura 15 se muestra la representacion grafica de los valores de k para los

distintos tratamientos.
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Figura 14. Ajuste cinético de pseudo primer orden no lineal para la decoloracion de
azul de metileno utilizando CA, correspondiente a tres repeticiones experimentales
(R1, R2 y R3).

Cuadro 6. Valores de la constante de velocidad de decoloracién de azul de

metileno
k (min) DE IC de 95 %
CA/Fe 0.4299 0.0404 (0.3914, 0.4685)
CA 0.2258 0.0346 (0.1873, 0.2644)
CA/Fe+UV 0.2970 0.0225 (0.2584, 0.3355)
CA+UV 0.24413 0.00381 (0.20559, 0.28267)
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Figura 15. Constantes de velocidad de decoloracién, k (min-'), del azul de metileno
para los diferentes tratamientos evaluados (CA/Fe, CA, CA/Fe+UV y CA+UV).

Por su parte, el Cuadro 7 resume los resultados del ANOVA de una via, aplicado
para determinar la existencia de diferencias estadisticamente significativas entre las
medias de los tratamientos, seguido de una prueba post hoc de Tukey (HSD) con
un nivel de confianza del 95 %. Las medias presentadas se calcularon a partir de
tres repeticiones experimentales por tratamiento (n = 3). La asignacién de letras
evidencia que el tratamiento CA/Fe se ubica en el grupo A, mientras que los
tratamientos CA, CA/Fe+UV y CA+UV se agrupan en el grupo B, lo que implica que
no existen diferencias estadisticamente significativas entre estos ultimos (p > 0.05),
pero si respecto al tratamiento CA/Fe (p < 0.05). Este comportamiento sugiere que
la incorporacién de hierro en el material tiene un efecto estadisticamente
significativo en el incremento de la constante cinética, superando tanto las

condiciones sin modificacion como aquellas asistidas por irradiacién UV.
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Cuadro 7. Agrupaciéon de medias de la constante de velocidad de decoloracion del
azul de metileno para los diferentes tratamientos, obtenida mediante la prueba

post hoc de Tukey (95 % de confianza).

Factor Media Agrupacion
CA/Fe 0.4299 A
CA/Fe+UV 0.2970
CA+UV 0.24413
CA 0.2258 B

La Figura 13 y los valores obtenidos para k permiten analizar comparativamente los
mecanismos de decoloracion involucrados y la eficiencia del material sintetizado.
En primer lugar, el tratamiento correspondiente a la irradiacion UV en ausencia de
material no muestra una disminucidén significativa en la concentracion del AM,
manteniéndose valores cercanos a la unidad durante todo el experimento. Este
comportamiento indica que la fotdlisis directa del colorante es despreciable bajo las
condiciones experimentales empleadas, resultado consistente con datos reportados

previamente en la literatura (Kganyakgo et al., 2026; Vasiljevic et al., 2020).

Por otra parte, los sistemas en ausencia de irradiacion (CAy CA/Fe) evidencian una
disminucién progresiva de [C)/[Clo. En el caso del CA se atribuye a procesos de
adsorcidon. En contraste, el compdsito CA/Fe muestra una mayor eficiencia de
decoloracion y una k superior en comparacion con el CA sin modificar, lo cual puede
atribuirse a la formacién de un par galvanico o microcelda electroquimica entre el
hierro y el carbono (X. Li, Jia, et al., 2021; H. Liu et al., 2023).

Este mecanismo, conocido en la literatura como microelectrélisis hierro-carbén, se
basa en el principio de corrosion metalica. De acuerdo con lo reportado para
sistemas Fe/C, las especies de hierro presentes en el compdsito pueden
comportarse como sitios anddicos, mientras que el carbono actua como catodo,

permitiendo la formacién espontanea de numerosas microceldas galvanicas (X. Li,
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Jia, et al., 2021; Zeng et al., 2022). Las reacciones asociadas a este proceso se
describen en las ecuaciones 6 y 7 (Seccion Il. 11). La diferencia de potencial
autogenerada (~1.2 V) entre ambos materiales impulsa una serie de reacciones
redox que producen especies reactivas como Fe?* y H202, que son propensas a
reaccionar con los contaminantes organicos presentes en el sistema (Wang et al.,
2025).

Aunque la literatura no describe de manera detallada el mecanismo de formacién
de H202 en sistemas basados en el par hierro—carbén, existen estudios
relacionados con catalizadores y electrodos de carbdn para la electrosintesis de
H202, en los cuales este se produce mediante la reaccidon de reduccion de oxigeno
via dos electrones, como se muestra en la Ec. 13 (An et al., 2022). Asimismo X. Li,
Yang, et al. (2021) reportaron que el Fe®, en presencia de oxigeno y protones, puede
generar especies asociadas al reactivo de Fenton (Ec. 14), aunque en el contexto
de un proceso distinto. Si se lleva a cabo la reaccion de Fenton (Ec. 1) se producen
*OH, que atacan a la molécula de AM, por lo que ademas del proceso de adsorcion

se esta llevando a cabo su degradacion.
0, +2H* + 2e~ - H,0, Ec. 13.
Fel+ 0,+ 2H* -» Fe?* + H,0, Ec. 14.

Ademas, en la literatura hay dos fendmenos reportados para este tipo de

compuestos que afectan de forma favorable la cinética de decoloracién de AM:

i.  Ladisminucion de la energia de activacion. La impregnacion de hierro sobre
la superficie del carbon activado reduce cuantitativamente la barrera
energética para las reacciones estudiadas, asi como al proceso de
fisisorcion. Shah et al. (2015) determinaron que la energia de activacion para
la captacion de AM disminuye de 21.79 kd/mol para el CA sin modificar a
14.82 kJ/mol para un compdésito a base de Fe y CA, lo que es consistente

con una mayor velocidad de remocion del contaminante al facilitar la
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ocurrencia de las interacciones adsorbente-adsorbato y las reacciones redox
superficiales.

ii. El microcampo eléctrico de ~1.2 V generado por el par galvanico CA/Fe
reduce el sobrepotencial requerido para llevar a cabo la reacciéon de
reduccion de oxigeno via dos electrones, lo que facilita la formacién selectiva
de H20:2 y por lo tanto la degradacién del AM a través de la reaccion Fenton
(S. Zhang et al., 2026).

En conjunto, los resultados indican que, aun en ausencia de irradiacion, el
composito CA/Fe no solo favorece la adsorcion del azul de metileno, sino que
también promueve su degradacién mediante mecanismos redox asociados a
microceldas galvanicas. La generacion de especies reactivas, junto con la
disminucién de la energia de activacion y el efecto del microcampo eléctrico,
contribuyen a incrementar la constante cinética del proceso. Esto evidencia que la
incorporacion de hierro transforma el mecanismo de remocién hacia un proceso
combinado de adsorcion y degradacion, explicando su mayor eficiencia frente al CA

sin modificar.

Bajo condiciones de irradiacion UV, el sistema CA+UV mostrd unicamente una ligera
mejora en la decoloracion de AM respecto a su contraparte en oscuridad; sin
embargo, esta diferencia no fue estadisticamente significativa, lo que indica que la
contribucion de los procesos fotoasistidos, como la fotélisis del AM sobre la
superficie del carbdén activado, es limitada bajo las condiciones experimentales
evaluadas. En contraste, el compdsito CA/Fe+UV presentd una constante cinética

de decoloracion menor en comparacion con el sistema sin irradiacion.

Para interpretar este comportamiento, es necesario considerar el papel de la
radiacion UV en el proceso foto-Fenton. Este proceso emplea luz UV para favorecer
la generacion de “OH y promover la regeneracion de Fe?* a partir de Fe**, lo cual
incrementa la eficiencia global del sistema (Clemente et al., 2024). En particular, la
radiacion UV acelera el ciclo redox Fe?*/Fe®*, considerado la etapa limitante del

proceso Fenton convencional, mediante la fotorreduccion de Fe3* (Ec. 16), ademas
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de inducir la fotdlisis directa del H202 (Ec. 17) (Permana et al., 2024). Las principales
reacciones involucradas en este proceso, ademas de la Ec. 1, son las siguientes
(Cheng et al., 2015; M. Li et al., 2017):

Fe3* + H,0 - Fe(OH)** + H* Ec. 15.
Fe(OH)** + hv » Fe?*+ *OH Ec. 16.
H,0, + hv - 2°0OH Ec. 17.

En el compdsito CA/Fe, la fotorreduccion de Fe3* no solo incrementa el ciclo redox,
sino que la estructura altamente porosa del CA proporciona nano y microespacios
que favorecen la acumulacién local de Oz y especies de hierro; es decir el Fe?*
generado fotoquimicamente no se distribuye homogéneamente en la solucion, sino
que se concentra preferentemente en la interfaz sélido-liquido del material (K. Y.
Chen et al.,, 2024). La naturaleza heterogénea del proceso implica que las
reacciones son principalmente de caracter interfacial (Cao et al., 2024). Asimismo,
considerando la distribucion de las especies de hierro en el compdsito, la
concentracion de Fe?* en dicha interfaz puede ser elevada, por lo que este ion puede
actuar como agente captador de "OH (Ec. 3, Seccidn II. 9) (A. Das & Adak, 2022).

Este comportamiento contrasta con la concentracion de Fe?* en el seno de la
solucion (2.05 mg L', equivalente a 0.036 mM), la cual es relativamente baja en
comparacién con los valores 6ptimos reportados en la literatura (0.05—4 mM)
(Aboudalle et al., 2018; Giwa et al., 2020; Hakami et al., 2024; Rafagat et al., 2022).

Con base en lo anterior, el menor desempefo del sistema CA/Fe+UV respecto al
sistema sin irradiacion puede atribuirse a que el incremento en la velocidad del ciclo
redox del hierro eleva la concentracion interfacial de Fe?*, favoreciendo su papel
como captador de radicales *OH. Como consecuencia, el Fe?* compite con el AM
por estas especies reactivas, disminuyendo su degradacion. Por esta razon, la

irradiacion UV no se empled en los experimentos posteriores.
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VI.5. Degradacién de sulfametoxazol

Los resultados obtenidos con azul de metileno mostraron que el compdsito CA/Fe
sintetizado con un contenido de hierro de apenas 0.81 % en peso exhibid el mejor
desempefio cinético. Este comportamiento sugiere que la cantidad de hierro
depositado es un factor critico: una carga metalica excesiva podria generar una
sobreproduccion de Fe?* que, lejos de favorecer la reaccidon de Fenton, compita con
el contaminante por los radicales "OH y disminuya la eficiencia del proceso. Con el
proposito de evaluar experimentalmente esta hipotesis, en esta etapa se diseii6é un
sistema de sintesis orientado a incrementar la cantidad de hierro depositado sobre

el CAy con ello probar que el sistema se auto-inhibe.

Por otro lado, y de manera complementaria, se implementaron modificaciones
dirigidas a mejorar el contacto eléctrico entre las particulas de CA. De esta manera,
el grado de contacto eléctrico entre las particulas de carbon activado resulta ser un
factor determinante para la eficiencia del proceso de electrodeposicion y la cantidad
de hierro disponible, ya que favorece la formacién de una red conductora continua
y reduce la resistencia eléctrica del sistema. La conductividad eléctrica del carbén
activado resulta de una combinacion de factores, entre los cuales destacan la
conductividad intrinseca de las particulas, el grado de contacto entre ellas y su nivel

de empaquetamiento (Barroso Bogeat, 2021; Caizan-Juanarena et al., 2020).

En materiales granulares de carbono, el mecanismo predominante de transporte
eléctrico es el efecto tunel electronico, mediante el cual los electrones se transfieren
a través de los espacios intergranulares; en consecuencia, la reduccion de estos
espacios y el aumento del contacto entre granos incrementan significativamente la
conductividad global del sistema (Barroso-Bogeat et al., 2015). Se ha reportado que,
en CA tratado con HNOs, como el empleado en este trabajo, la conductividad
eléctrica aumenta de 0.008 Q' cm™' aumenta en estado no compactado (densidad
de 0.39 g cm3) hasta un valor maximo de 0.22 Q' cm™" al alcanzar una densidad de
compactacion de 0.52 g cm, lo que representa un incremento aproximado de 28
veces (Zarate-Guzman et al., 2018).
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Esta densificacién también disminuye la resistividad global del material y la caida
ohmica interna, lo que permite que una mayor fraccion del potencial aplicado se
traduzca en corriente efectiva dentro del electrodo (Anantharaj & Noda, 2022;
Zarate-Guzman et al., 2018). Como resultado, de acuerdo con la Ley de Faraday, el
aumento de la corriente incrementa la tasa de reduccion de especies metalicas y

disminuye el tiempo de electrodeposicion (Inzelt, 2010).

Figura 16. (a) Celda electroquimica con puente salino empleada para la

electrodeposicion de hierro. (b) Reactor de lecho empacado utilizado para el
mismo proceso. (c) Representacion esquematica del interior del reactor de lecho
empacado

Con base en lo anterior, se optd por emplear un reactor de lecho empacado (Figura
16b), el cual consiste en el flujo de uno o mas fluidos a través de un lecho fijo de
particulas sdlidas contenido en un tubo o canal, donde estos interactuan con el
material de relleno a lo largo del reactor (Taghavi et al., 2023). Esta configuracién
permitid un mayor control de la densidad de compactaciéon del CA (=2 0.52 g cm™),

al mantenerlo confinado entre dos piezas de FG en el compartimiento catédico
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(Figura 16c¢), en comparacion con el método de sintesis inicial, en el que las

particulas se encontraban suspendidas en la solucién (Figura 16a).

La degradacién de SMX se llevo a cabo mediante la MSR, empleando un DCC para
analizar los efectos de las variables experimentales: (i) tiempo de electrodeposicion
y (ii) concentracién inicial de SMX. Con este compuesto, se construyé una curva de
calibracion obtenida mediante espectrofotometria UV-Vis (Anexo 4), a partir de la
cual se obtuvo la ecuacion de la recta (Ec. 18), con un R? de 0.9989. Con base en
esta relacion, se calcularon las concentraciones de SMX y se determin6 el

porcentaje de degradacion, cuyos resultados se presentan en el Cuadro 8.

AbSy67 nm = 0.0062 [SMX] + 0.0063 Ec. 18

Cuadro 8. Matriz del disefio central compuesto con el porcentaje de degradacion
de SMX observado

[SMX] Tiempo de Degradacion de SMX (
Experimento
(mg L") | electrodeposicion (min) %)
1 50.00 4.39 17.24
2 100.00 4.39 13.04
3 50.00 25.61 21.20
4 100.00 25.61 18.65
5 39.64 15.00 11.39
6 110.36 15.00 15.21
7 75.00 0.00 50.79
8 75.00 30.00 2413
9 75.00 15.00 14.72
10 75.00 15.00 15.55
11 75.00 15.00 15.88
12 75.00 15.00 10.44
13 75.00 15.00 18.71
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El analisis ANOVA del modelo cuadratico, mostrado en el Cuadro 9, indicé que el
modelo global no fue significativo (p = 0.1339), lo que sugiere que no existe
evidencia estadistica suficiente para afirmar que los factores evaluados explican la
variabilidad de la respuesta. Asimismo, la falta de ajuste fue significativa (p =
0.0112), lo cual indica que el modelo no describe adecuadamente los datos
experimentales dentro del rango estudiado. De manera consistente, el coeficiente
de determinacién mostré un ajuste limitado (R? = 0.6393), lo que refleja una baja

capacidad predictiva del modelo.

Cuadro 9. ANOVA para el modelo cuadratico de superficie de respuesta

Fuente Suma de | Grados de | Cuadrado | Estadistico | Valor
cuadrados | libertad medio F p

Modelo 809.43 5 161.89 2.48 0.1339

A —-[SMX] 0.23 1 0.23 3.480E-003 | 0.9546

B — tiempo de

electrodeposicion 98.93 1 98.93 1.52 0.2579

AB 0.68 1 0.68 0.010 0.9215

A2 56.18 1 56.18 0.86 0.3843

B2 593.69 1 593.69 9.10 0.0195
Residual 456.66 7 65.24 — —

Falta de ajuste 420.97 & 140.32 15.72 0.0112
Error puro 35.70 4 8.92 — —
Total corregido 1266.09 12 — — —

Los resultados obtenidos de porcentaje de remocién o degradacion de SMX (Cuadro
8) muestran que el CA sin modificar (tiempo de electrodeposicion = 0) presentd el

mayor porcentaje de remocion de SMX. Este comportamiento puede explicarse
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debido a que, al incrementarse la eficiencia de electrodeposicion, aumenta la
cantidad de hierro depositado, y los depdsitos metalicos formados sobre las
particulas de carbdon activado ocupan parcialmente los microporos y sitios
superficiales disponibles para la adsorcion, reduciendo el area superficial especifica

y el volumen de microporos accesibles al SMX (P. Chen et al., 2022; Pet et al., 2024).

Con el fin de corroborar la presencia de hierro sobre los materiales sintetizados a
diferentes tiempos de electrodeposicidén, se realiz6 un analisis SEM-EDS. Los
resultados del analisis elemental (Cuadro 10) mostraron la presencia de hierro en
todos los compositos obtenidos mediante electrodeposicion, mientras que el carbdén
activado sin modificar no presentd sefal detectable de este elemento. Los
contenidos relativos de hierro determinados por EDS oscilaron entre 15.18 y 19.57
% en peso para los materiales electrodepositados, sin observarse una tendencia
clara de incremento con el tiempo de electrodeposicion dentro del intervalo

evaluado.

Cuadro 10. Contenido relativo de hierro determinado mediante EDS para los
compositos CA/Fe obtenidos a diferentes tiempos de electrodeposicion.

Tiempo de electrodeposicion (min) Fe (% peso)
0.00 00.00
4.39 19.57
15.00 15.98
25.61 15.18
30.00 19.22

Por otra parte, los mapas de distribucion elemental (Figura 17) evidenciaron que el
hierro se encuentra distribuido sobre la superficie de las particulas de CA,
confirmando la incorporacion de este elemento al material. La presencia de

porcentajes de hierro similares entre los distintos tiempos de electrodeposicion
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sugiere que la superficie del material alcanza rapidamente un estado cercano a la
saturacion bajo las condiciones experimentales empleadas. Estos resultados
respaldan la formacién de los compositos CA/Fe y proporcionan evidencia directa

de la presencia de hierro sobre el soporte carbonoso.

Con el propdsito de complementar los resultados obtenidos mediante EDS, y con
base en la concentracion de hierro total disuelto determinada tras mantener los
materiales en una solucién acida durante 24 h, y asumiendo la disolucion completa
del hierro depositado sobre el compadsito, se estimd el porcentaje de hierro en los
materiales obtenidos a diferentes tiempos de electrodeposicion (Cuadro 11). El
analisis ANOVA, complementado con una prueba post hoc de Tukey (Cuadro 12),
mostro que no existen diferencias estadisticamente significativas entre los
materiales a distintos tiempos de electrodeposicion. Este comportamiento puede
atribuirse a la saturacién temprana de los sitios activos en la superficie del material.
Los porcentajes estimados a partir de la lixiviacién acida constituyen una medida
indirecta del contenido de hierro presente en los compositos y complementan la

informacion obtenida mediante EDS.

Se ha reportado que, en superficies modificadas por electrodeposicién, el contenido
metalico aumenta hasta alcanzar un valor estable, a partir del cual el crecimiento
del recubrimiento ocurre de manera mas lenta (F. Zhang et al., 2023). En
consecuencia, el incremento en el tiempo de electrodeposicion no implica
necesariamente una mayor incorporacion de metal, lo que explica la ausencia de

diferencias significativas entre los tratamientos.

Los porcentajes de hierro estimados a partir de la concentracion de hierro total
disuelto fueron entre 4.6 y 6.9 veces mayores para los compositos CA/Fe
sintetizados mediante el reactor de lecho empacado que para los obtenidos

mediante el método de sintesis descrito previamente (Seccién V.3).
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Figura 17. Micrografias SEM (izquierda) y mapas de distribucién elemental
obtenidos mediante EDS (derecha) para los compositos a diferentes tiempos de
electrodeposicion: a) 0 min (CA sin modificar), b) 4.39 min, ¢) 15.00 min, d) 25.61

min y e) 30.00 min.
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Cuadro 11. Porcentaje de hierro para CA/Fe con diferentes tiempos de

electrodeposicion

Tiempo de electrodeposicion

Fe (% peso) DE IC de 95%
(min)
0.00 -0.02 0.05 (-2.07, 2.03)
4.39 5.36 0.97 (3.31,7.41)
15.00 5.20 2.44 (3.14, 7.25)
25.61 3.96 1.77 (1.91,6.02)
30.00 3.60 1.64 (1.54, 5.65)

Cuadro 12. Agrupacién de medias del porcentaje de hierro para CA/Fe, obtenida

mediante la prueba post hoc de Tukey (95 % de confianza).

Factor N Media Agrupacion
4.39 3 5.36 A

15.00 3 5.20 A

25.61 3 3.96 A

30.00 3 3.60 A

0.00 3 -0.02
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En conjunto, estos resultados son consistentes con el planteamiento de que el
incremento del contenido de Fe, logrado mediante el reactor de lecho empacado,
no mejoro la degradacion del SMX, sino que redujo su eficiencia respecto al CA sin
modificar. Este comportamiento confirma que un exceso de Fe?* resulta
contraproducente para el proceso Fenton, probablemente por la ocupacién parcial
de microporos y por el efecto inhibitorio del Fe?* en exceso sobre los radicales "OH,
en concordancia con lo observado previamente para el azul de metileno. De este
modo, se corrobord experimentalmente que la cantidad de hierro depositado debe

mantenerse en niveles bajos para maximizar la eficiencia del sistema.
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VII. CONCLUSIONES

La electrodeposicidn de hierro sobre carbon activado a un potencial de -=1.2 V vs
Ag/AgCl, permitio sintetizar las microceldas CA/Fe en un arreglo anodo-catodo. La
caracterizacion por SEM-EDS confirmé la incorporacion del hierro sobre la
superficie del material, con un contenido de 0.81 % en peso, distribuido

homogéneamente.

El compdsito CA/Fe presentd la constante cinética de decoloracion mas alta (k =
0.4299 min') para azul de metileno bajo condiciones de obscuridad,
estadisticamente superior a la de los demas tratamientos evaluados. Este
comportamiento sugiere la formacién de microceldas galvanicas entre el hierro y el
carbdn, que generan Fe?* in situ y favorecen reacciones tipo Fenton, combinando

mecanismos de adsorcion y degradacion.

La asistencia con luz UV (A = 405 nm) no mejord el desempeno del compdsito
CA/Fe. La constante cinética del tratamiento CA/Fe+UV (k = 0.2970 min) fue
inferior a la del sistema sin irradiacién. Este comportamiento se atribuye a que la
fotorreduccion acelerada de Fe®* a Fe?* incrementa la concentracion interfacial de
este ion, el cual actia como captador de radicales ‘OH, compitiendo con el
contaminante objetivo. Por esta razdn, la irradiacion UV no se empled en la etapa
de degradaciéon de SMX.

El incremento en el contenido de hierro mediante el reactor de lecho empacado
(entre 4.6 y 6.9 veces mayor respecto al método inicial) no se tradujo en una mejora
en la degradacion del SMX, probablemente por la ocupacion parcial de microporos

y el efecto inhibitorio del exceso de Fe?* sobre los radicales "OH.

El modelo cuadratico de superficie de respuesta aplicado al disefo central
compuesto para la degradacion de SMX no resulté estadisticamente significativo (p
= 0.1339, R? = 0.6393).
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En resumen, el uso de microceldas cortocircuitadas demostré ser funcional, o que
confirma la hipotesis planteada. Sin embargo, su desempefio favorable se limita a
bajas concentraciones de hierro, ya que un incremento en el contenido metalico
provoca efectos inhibitorios asociados al exceso de Fe?*, fenémeno que fue

corroborado experimentalmente al aumentar la cantidad de hierro en el compuesto.

En conjunto, estos resultados sugieren que el uso de microceldas CA/Fe presenta
limitaciones practicas importantes, debido a la dificultad experimental para controlar
contenidos tan bajos de hierro y al efecto inhibitorio derivado de su exceso. Ademas,
aunque el material CA/Fe mostré una mayor remocion de contaminantes al inicio
del tratamiento respecto al CA sin modificar, esta diferencia tiende a disminuir con
el tiempo, observandose el efecto principalmente durante los primeros minutos del
proceso. En este contexto, resulta inviable la optimizacion del compdésito hierro-
carbono y se recomendaria optar por otro material anddico en la microcelda, que no

presente las limitaciones del hierro.
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VIIl. PERSPECTIVAS

Los resultados obtenidos en este trabajo establecen una base sodlida para el

desarrollo de investigaciones futuras orientadas a mejorar el desempefio del

sistema CA/Fe en la degradacién de contaminantes de preocupacién emergente.

En este contexto, se proponen las siguientes lineas de investigacion:

Caracterizacion complementaria del compdsito CA/Fe: Se recomienda emplear
técnicas avanzadas, como la espectroscopia foto-electronica de rayos X (XPS),
que permitan identificar los estados de oxidacién del hierro presentes en el
material y su evolucién durante el proceso de degradacion.

Estudio de subproductos de degradacion: Una limitacion del presente trabajo fue
el monitoreo de la degradacion de SMX Unicamente mediante
espectrofotometria UV-Vis. En este sentido, se propone complementar el analisis
con técnicas como la cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC), que
permitan identificar y cuantificar los subproductos generados.

Evaluacion del grado de mineralizacion del contaminante: Se recomienda
incorporar la medicion del carbono organico total (COT) como variable de
respuesta complementaria, a fin de cuantificar el grado de mineralizacion
alcanzado y diferenciar entre la transformacion parcial del SMX y su conversién
completa a COz2, H20 e iones inorganicos. Esto permitiria una evaluacion mas
integral de la eficiencia del sistema.

Al comprobar que el concepto de la microcelda es funcional, se propone el uso
de otros materiales anddicos en la microcelda que permitan la formacion de un
par galvanico que propicie reacciones redox, pero disminuyendo o eliminando

las limitaciones de inhibicién del radical y estabilidad quimica del hierro.
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X. Anexos

X. 1. Anexo 1. Curva de calibracion para Fe?*
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Figura 18. Curva de calibracion para Fe?* obtenida mediante el método
espectrofotométrico con 1,10-fenantrolina (A = 510 nm).
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X. 2. Anexo 2. Curva de calibracion para azul de metileno

/i
1.5 1 P
© 101
3
w
< s

0.5+

|
0.0 / T T T T T T T T
0 5 10 15 20
[AM] (mg L)

Figura 19. Curva de calibracion para azul de metileno obtenida mediante
espectrofotometria UV-Vis (A = 664 nm).
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X. 3. Anexo 3: Ajustes cinéticos de pseudo primer orden no lineal
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Figura 20. Ajuste cinético de pseudo primer orden no lineal para la decoloracion de

azul de metileno utilizando CA + UV, correspondiente a tres repeticiones

experimentales (R1, R2 y R3).
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Figura 21. Ajuste cinético de pseudo primer orden no lineal para la decoloracién de
azul de metileno utilizando CA/Fe, correspondiente a tres repeticiones

experimentales (R1, R2 y R3).
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Figura 22. Ajuste cinético de pseudo primer orden no lineal para la decoloracién de
azul de metileno utilizando CA/Fe + UV, correspondiente a tres repeticiones

experimentales (R1, R2 y R3).
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X. 4. Anexo 4. Curva de calibracion para sulfametoxazol
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Figura 23. Curva de calibracién para sulfametoxazol obtenida mediante
espectrofotometria UV-Vis (A = 267 nm).
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