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Sintesis verde de particulas de CeO- por los métodos hidrotermal y precipitacion uti-
lizando extracto de cascara de platano como agente reductor

Green synthesis of CeO; particles by hydrothermal and precipitation methods using
banana peel extract as a reducing agent
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Resumen

En este estudio se sintetizaron particulas de dioxido de cerio (CeO2) empleando un extracto acuoso de cascara de platano como
agente reductor y estabilizante, las técnicas de sintesis probadas fueron precipitacion e hidrotermal. Los polvos obtenidos fueron
caracterizados utilizando espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR), microscopia electronica de barrido
(MEB) y espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis). El espectro infrarrojo indicé la presencia de grupos organicos
pertenecientes a la cascara de platano y también aquellos que evidencian la sintesis de CeO.. Las micrografias demostraron que
se obtuvieron tamafios de particulas micrométricas en ambas muestras, teniendo una mayor distribucién de tamafio en aquellas
obtenidas por la técnica hidrotermal, la técnica de DRX indica que ambas muestras cristalizaron en la estructura tipo cubica de
fluorita, por medio de espectrofotometria UV-VIS se determiné una absorcion maxima a 318 nm para la muestra obtenida por
método hidrotermal. A expensas de mas técnicas de caracterizacion, el método hidrotermal permite mas control de los parametros
de sintesis.

Palabras Clave: Di6xido de cerio, cascara de platano, precipitacion, hidrotermal.
Abstract

In this study, cerium dioxide (CeOz2) particles were synthesized using an aqueous extract of banana peel as a reducing and
stabilizing agent. The tested synthesis techniques were precipitation and hydrothermal methods. The obtained powders were
characterized using Fourier-transform infrared spectroscopy (FT-IR), scanning electron microscopy (SEM), and ultraviolet-
visible spectroscopy (UV-Vis). The infrared spectrum indicated the presence of organic groups from the banana peel, as well as
those confirming the synthesis of CeO2. The micrographs showed that micrometric particle sizes were obtained in both samples,
with a wider size distribution in those obtained via the hydrothermal technique. XRD analysis indicated that both samples
crystallized in a fluorite-type cubic structure. UV-Vis spectrophotometry determined a maximum absorption at 318 nm for the
sample obtained via the hydrothermal method. Pending further characterization techniques, the hydrothermal method allows for
better control of synthesis parameters.

Keywords: Cerium dioxide, aqueous banana peel, precipitation, hydrothermal.

en campos como la medicina, la electrénica, proteccion contra
radiacion ultravioleta (UV), sensores de gas, electrolitos en

1. Introduccién

El didxido de cerio (CeOz2) es un éxido de metal de tierras
raras que ha captado una atencién significativa en la
investigacion debido a sus propiedades fisicoquimicas
(Supakanapitak et al., 2012). Estas propiedades incluyen una
alta estabilidad térmica, capacidad de intercambio i6nico, y
una estructura cristalina que puede albergar vacantes de
oxigeno, lo que le confiere una amplia gama de aplicaciones
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celdas de combustible y materiales para la fotocatalisis
(Dastpak et al., 2016 y Channei et al., 2013).

Tradicionalmente, la sintesis de nanoparticulas de CeO2 se
ha llevado a cabo mediante métodos fisicos y quimicos
convencionales como la pirdlisis por aerosol (Kang et al.,
2005), la ultrasonicacion (Gowthaman et al., 2020) y el
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método sol-gel (Ferreira et al., 2016). Sin embargo, estos
métodos presentan limitaciones significativas, incluyendo el
uso de reactivos toxicos, altos costos de produccion y la
necesidad de equipos complejos (Nyoka et al., 2020). La
sintesis quimica a menudo requiere condiciones estrictas y
produce subproductos que pueden ser perjudiciales para el
medio ambiente (Zarinkamar et al., 2016). Por otro lado, la
sintesis verde, que emplea materiales biol6gicos como plantas,
bacterias y hongos ha emergido como una alternativa mas
sostenible y econémica para la produccion de nanoparticulas.
La sintesis verde no solo minimiza el uso de quimicos
peligrosos, sino que también ofrece un enfoque mas ecoldgico
al aprovechar las capacidades reductoras y estabilizadoras de
los extractos biolégicos (Ahmed et al., 2021).

Las cascaras de platano (Musa sapientum), un subproducto
agricola abundante, han demostrado ser una fuente rica en
compuestos bioactivos como fenoles, 4acidos grasos Yy
azlcares, que pueden actuar como agentes reductores y
estabilizantes en la sintesis de nanoparticulas (Manojkumar et
al., 2024). El platano, originario del sudeste asiatico y
cultivado ampliamente en regiones tropicales, es
especialmente rico en potasio, lignina, catequinas y taninos.
Estos compuestos tienen la capacidad de donar electrones
durante el proceso de reduccién, facilitando la conversién de
iones metalicos en nanoparticulas metélicas (Bukhari et al.,
2023).

En los altimos afios, la sintesis de nanoparticulas utilizando
extractos de cascaras de platano ha ganado relevancia debido
a su simplicidad, bajo costo y menor impacto ambiental.
Ademas, las nanoparticulas de CeO:2 sintetizadas mediante
métodos verdes han mostrado una mejora en propiedades
como la actividad fotocatalitica y la proteccion UV, lo que las
convierte en candidatas prometedoras para aplicaciones en la
remediacién ambiental y en la industria cosmética (Wang et
al., 2019).

Este trabajo se centra en la sintesis verde de particulas de
CeO2 mediante las técnicas de precipitacién e hidrotermal
utilizando como precursor un extracto acuoso de cascara de
platano. El uso de cascaras de platano no solo proporciona un
medio ecoldgico para la sintesis de estas nanoparticulas, sino
que también promueve el aprovechamiento de residuos
agricolas, contribuyendo a un enfoque de economia circular.

2. Materiales y métodos
2.1. Materiales

Cascara de platano, H20 destilada, nitrato de cerio amonico
(NHa4)2 [Ce(NO3)s] y NaOH, estos tltimos marca sigma.

2.2 Metodologia
2.2.1. Obtencion del extracto acuso de cascara de platano

Se cortd la cascara de platano y los trozos se colocaron en
charolas para secarlos en un horno a 150°C por 2 horas.

Posteriormente los trozos secos se trituraron en un mortero
hasta obtener un polvo fino. Para obtener el extracto, se usé
una proporcién de 1:10 (cascara seca y agua destilada), la
solucién se mantuvo en agitacion a temperatura ambiente por
20 minutos, después de este tiempo la solucion se filtr6 al
vacio con papel Whatman para eliminar los residuos de la
cascara. El extracto obtenido se guardd para su posterior uso.

2.2.2 Sintesis de CeO2

Como precursor se empled nitrato de cerio amonico (NHa)2
[Ce(NOs)s], se prepard una disolucién con 2.5 g y 100 mL de
agua destilada. Posteriormente se afiadié por goteo el extracto
de platano a la soluciéon de precursor hasta obtener una
relacion 1:5.

2.2.3. Método de precipitacion

La mezcla de precursor y extracto se agit6 por 4 horas a una
temperatura de 70°C, transcurrido este tiempo se adiciono por
goteo una solucion de NaOH 1M hasta alcanzar un pH de 7.0,
posteriormente la mezcla se centrifugd a 4000 rpm por 15 min
y para eliminar impurezas se realizaron 3 lavados con agua
destilada.

El precipitado se secd a 90°C por 1 hora y posteriormente
se llev6 a la mufla a 400°C por 2 horas. Los polvos obtenidos
se caracterizaron.

2.2.4. Método hidrotermal

Para esta técnica de sintesis se tomaron 30 mL de la
solucién de precursor con extracto de cascara de platano y se
colocaron en una autoclave revestida de teflon.

El tratamiento hidrotermal se realiz6 a una temperatura de
190°C durante 12 horas. Finalizado el proceso la autoclave se
dejo enfriar a temperatura ambiente, la solucién obtenida se
centrifugd a 4000 rpm por 15 min y se realizaron 3 lavados
con agua destilada para eliminar impurezas. El precipitado
obtenido se secd a 90°C por 1 hora y posteriormente se llevé
a la mufla a 400°C por 2 horas.

2.2.5. Caracterizacién de las muestras

Las muestras de CeO2 se caracterizaron por Espectroscopia
Infrarrojo por Transformada de Fourier (FT-IR), en el modo
de reflectancia total atenuada en un espectrofotometro
Spectrum Two (PerkinElmer, Waltham, Massachusetts,
USA), para identificar los enlaces caracteristicos del material.
Los espectros se obtuvieron realizando un barrido en la region
de 4000 a 500 cm™,

También se empled la espectrofotometria UV-Visible para
la obtencién del espectro de absorcidn. Se empled un equipo
Perkin-Elmer Lambda, el barrido se realiz de 400 a 200 nm
empleando celdas de cuarzo y agua destilada como blanco.
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La Microscopia Electronica de Barrido (MEB), se realizd
con un equipo JOEL modelo JCM-6000 (Jeol Ltd Akishima,
Tokio, Japon) operando bajo alto vacio y una tension de
aceleracion de 10 kV para determinar la morfologia de las
particulas y detectar la formacién de aglomerados.

La Difraccién de Rayos X (DRX) se us6 para identificar las
fases cristalinas, la determinacién se realiz6 a temperatura
ambiente en un difractémetro Bruker D8 Advance Eco
(Bruker, Billerica, MA, EE.UU.) utilizando una radiacion Cu
Kaded=1.541 A,

3. Resultados y discusién

En la Figura 1 se muestra la reaccion propuesta para la
formacidn del CeOsz, el nitrato de cerio amonico al ser una sal
soluble en agua libera iones Ce*, cuando se mezcla con el
extracto de cascara de platano rico en almidon (unidades de
glucosa) se induce la formaciéon de Ce(OH)4, por altimo,
mediante un proceso térmico se elimina agua y se forma el
CeO2.

CH;0H

Tratamiento

OH OH MNucleacion armico
< ? + —PCe(OH)4T—> CeO,
OH H 400°C

Figura 1. Mecanismo de reaccion propuesto para la sintesis de CeO,
(Miri et al., 2021).

El espectro FT-IR obtenido para las muestras de CeO:2
sintetizadas por los métodos de precipitacion (P) e hidrotermal
(H) se muestra en la Figura 2. Dicho espectro permite
identificar los grupos funcionales caracteristicos del 6xido de
cerio y comparar las técnicas de sintesis en términos de los
componentes quimicos que contienen las muestras.

El pico obtenido a 1643 cm, sugiere la presencia de agua
absorbida en los polvos después de la calcinacion o grupos
OH- en ambas muestras. Los picos a 1515 y 1350 cm?
corresponde a las vibraciones de los enlaces C=C y C-H,
respectivamente.

Las bandas a 981 y 842 cm estan relacionados con las
vibraciones de los enlaces Ce-O, que son caracteristicos del
oxido de cerio, se observa que su intensidad cambia con
respecto a la metodologia de sintesis.
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Figura 2. Espectros infrarrojos de muestras de CeO, obtenidas por
método hidrotermal (CeO,-H) y precipitacion (CeO,-P), empleando como
agente reductor extracto acuoso de cascara de platano.

Segln Culica et al., (2020) alrededor de los 555 cm se
observa la vibracién del estiramiento Ce-O, corroborando que
la banda a 547 cm?, se encuentra ubicada cerca del enlace
metal-oxigeno (M-O) en el material.

En la Figura 3 se presentan las micrografias de las
particulas sintetizadas por el método de precipitacion, donde
se observa una notable heterogeneidad en su morfologia. Este
comportamiento puede atribuirse a un crecimiento no
homogéneo de las particulas, influenciado por factores como
la concentracion o la velocidad de nucleacion durante la
sintesis, segun lo reportado por Chen et al. (2020) y Li et al.
(2021). Gémez et al. (2022) y Smith et al. (2021) también
sefialan que esta variabilidad es caracteristica de los procesos
de precipitacién, donde el control inadecuado de las
condiciones de sintesis resulta en una distribucién de
particulas desigual. Estas diferencias morfologicas podrian
afectar de manera adversa las propiedades fisicas y quimicas
de las particulas, asi como su actividad catalitica y estabilidad
térmica (Martinez et al., 2021; Kumar y Singh, 2019).

Por otro lado, las micrografias de las particulas sintetizadas
mediante el método hidrotermal revelan una distribucién mas
controlada y una menor aglomeracion, lo que sugiere un mejor
control de las condiciones de sintesis. Este método, al emplear
temperaturas y presiones elevadas, permite un crecimiento de
particulas mas uniforme (Xu et al., 2020). Segin Wang y Li
(2019), la distribucion de tamafio mas consistente y la
morfologia controlada son caracteristicas del proceso
hidrotermal, lo que resulta crucial para diversas aplicaciones,
ya que impacta directamente en la superficie activa del CeOz.

Las micrografias del CeOz2 revelan detalles cruciales sobre
la morfologia de las particulas, se observan diferencias
significativas en el tamafio de las particulas sintetizadas por
ambos métodos, las variaciones en la microestructura sugieren
que las condiciones de sintesis influyen directamente en la
uniformidad y distribucién de tamafio de las particulas, lo que
puede afectar sus propiedades fotocataliticas y su rendimiento
en aplicaciones especificas (Smith et al., 2022).
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Figura 3. Micrografias de particulas de CeO, sintetizadas via
precipitacion (CeO,-P) e hidrotermal (CeO,-H).

Para la determinacion del tamafio de particula se analizaron
las micrografias de las muestras de CeO2 mediante el software
ImageJ. En la Figura 4 se presenta la distribucién del tamafio
de particula sintetizado via precipitacion e hidrotermal.
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Figura 4. Distribucién del tamafio de particulas del CeO; sintetizadas via
precipitacion (CeO,-P) e hidrotermal (CeO,-H).

Las particulas sintetizadas por precipitacion tienen un
tamafio promedio de 2.655 pum. Esta distribucion en los
tamafios puede atribuirse a factores como una tasa de
nucleacion descontrolada o un crecimiento de cristales menos

uniforme durante el proceso (Jiang et al., 2021). Esta
variabilidad es comun en los métodos de precipitacion, donde
las condiciones de sintesis no siempre permiten obtener una
distribucion estrecha de tamafios. Durante el proceso, el
precipitado se forma al afiadir un agente precipitante,
tipicamente un hidrdxido, que provoca la sobresaturacion de
la solucion. Las particulas crecen al precipitarse, pero el
control sobre su tamafio y morfologia es limitado, lo que
explica la variabilidad observada en la distribucion de tamafios
(Lietal., 2018).

Por otro lado, se observa una distribucidon de particulas mas
estrecha y homogénea con el método hidrotermal. En este
proceso, el CeO:2 se sintetiza en una autoclave bajo
condiciones de presion alta y temperatura, lo que permite un
control mas preciso sobre el crecimiento de las particulas. La
nucleacion y el crecimiento ocurren de manera mMas
controlada, resultando en particulas mas uniformes y bien
cristalizadas (Wang et al., 2020).

Las particulas sintetizadas via hidrotermal tienen un
tamafio promedio de 1.7279 um. Esta uniformidad en la
distribucion de tamafos es caracteristica del método
hidrotermal, ya que las condiciones controladas dentro del
autoclave limitan el crecimiento excesivo de las particulas, lo
que resulta en una distribucion mas ajustada (Yang et al.,
2019). La menor dispersion en el tamafio observada en la
grafica es un indicativo de la ventaja de este método al para
producir particulas con un tamafio controlado.

En la Figura 5 se muestra el espectro UV-Vis de las
muestras de CeO:z sintetizadas por las técnicas de hidrotermal
y precipitacién utilizando extracto de cascara de platano como
agente reductor. En el espectro se observa una longitud de
onda de maxima de absorcion (Amax) diferente entre las
muestras. Para la muestra obtenida por el método hidrotermal
se obtuvo una absorcién maxima a 318 nm, caso contrario con
la muestra obtenida por la técnica de precipitacion donde no
se aprecia un maximo absorcion.

El estudio espectral de absorcion UV-visible puede ayudar
a comprender la estructura electrénica de la banda prohibida
Optica del material. La absorcidn en la region ultravioleta
cercana surge de transiciones electrénicas asociadas dentro de
la muestra, en estudios previos se reportan variaciones en la
absorcion en muestras con diferentes tamafios de particula, lo
gue indica un cambio en las propiedades 6pticas del CeO:
(Solapa et al., 2019). Esto sugiere que en las muestras
obtenidas por ambos métodos de sintesis se obtienen
diferentes tamafios de particula. Se ha reportado un maximo
de absorcion a 315 nm para CeO:z obtenido por sintesis verde
(Magbool et al., 2016).



B. S. Mata-Solis et al. / Publicacién Semestral Padi Vol.12 Nim Especial 5 (2024)) 132-137 136

—— CeO,-H
——Ce0,-P

Absorbancia /u.a.

- . - : -

250 300 350 400
Longitud de onda / nm

Figura 5. Espectro UV de las muestras de CeO, obtenidas por método

hidrotermal (CeO,-H) y precipitacién (CeO,-P), empleando como agente
reductor extracto acuoso de cascara de platano

Los patrones de difraccion de rayos X (DRX) se presentan
en la Figura 6, se confirma que ambas muestras cristalizaron
en la estructura tipo clbica de fluorita del CeO2 de acuerdo
con la carta JCPDS 34-0394, lo cual se evidencia por la
coincidencia de los picos caracteristicos. Sin embargo, la ruta
de sintesis empleada para obtener el CeO:2 afecta
significativamente la cristalinidad del material. En particular,
la muestra CeO2-P presenta picos mas intensos que la muestra
CeO2-H, lo que puede atribuirse al uso del extracto acuoso de
cascara de platano, el cual podria interferir en la pureza del
CeO:2 y favorecer la formacion de fases secundarias.
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Figura 6. Patrones DRX de las muestras de CeO, obtenidas por método
hidrotermal (CeO,-H) y precipitacion (CeO,-P), empleando como agente
reductor extracto acuoso de céscara de platano.

Ademéds, se observa una diferencia en la intensidad del
plano (400), siendo menos intenso en la muestra CeO2-P. Esto
puede deberse a la preferencia de crecimiento cristalino en el
método hidrotermal, donde las condiciones de alta presion y
temperatura criticas influyen en la orientacidn de los planos
cristalograficos. Por otro lado, el método hidrotermal genera
tamafios de cristal mas pequefios, lo cual se refleja en la menor
intensidad y el mayor ensanchamiento de los picos. En
contraste, el método de precipitacion tiende a producir

cristalitos de mayor tamafio, lo que explica los picos mas
intensos y estrechos observados en la muestra CeO2-P.

Estas observaciones son consistentes con la sintesis de
CeO2 mediante el método de precipitacién, donde los patrones
de DRX mostraron una mayor intensidad de picos, y se obtuvo
un tamafio de cristalito de 9 nm (Nurhasanah et al., 2018).
Aunque la sintesis hidrotermal produce una mayor
cristalinidad, se ha reportado que diversos pardmetros, como
la temperatura y el tiempo de reaccion, influyen en el
resultado.

4. Conclusiones

En este estudio se investigo la sintesis de CeO2 utilizando
extracto acuoso de cascara de platano como agente reductor.
Los espectros obtenidos por FT-IR revelaron la presencia de
las bandas correspondientes del CeO2 (981, 842 y 547 cm™) y
también algunos otros que podrian corresponder a impurezas
generadas por el extracto vegetal, en futuras investigaciones
se recomienda alcohol para los lavados y una mejora en el
tratamiento térmico.

Los patrones de DRX confirmaron que las muestras
cristalizaron en una estructura clbica tipo fluorita. Sin
embargo, la intensidad y la presencia de los planos
cristalograficos dependen de las condiciones de sintesis,
siendo el método hidrotermal el que presenta picos mas
definidos, mientras que el método de precipitacién muestra
una mayor intensidad.

En ambas sintesis se tiene un tamafio de particula superior
a 1 um, los resultados obtenidos en la espectrofotometria UV-
Vis corresponden con lo reportado en otros trabajos donde se
ha encontrado una longitud de onda de maxima absorcién
similar y tamafio de particula de 1.72 nm, para la obtencion de
nanoparticulas se sugiere ajustar los pardmetros de sintesis.

Por medio de este trabajo se demostré que para la sintesis
de CeO:2 empleando como agente reductor un extracto de
cascara de platano, la técnica por hidrotermal ofrece un mayor
control de los parametros de sintesis en comparacion con la
técnica de precipitacion. Esto plantea una alternativa mas para
la obtencién de este material que puede ser incorporado en
productos como protectores solares.
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