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RESUMEN

En este trabajo se sintetizó ferrita magnesio nanoestructurada por el 
método del complejo del malato-nitrato a partir de Mg(NO3)2, Fe(NO3)3 y 
empleando como agente acomplejante ácido málico. El complejo formado 
se analizó por termogravimetría (TGA) para establecer su tratamiento 
térmico. La muestra obtenida se caracterizó por difracción de rayos X 
(DRX), espectroscopia UV-vis, microscopía electrónica de barrido (MEB), 
espectroscopia de energía dispersiva de rayos X (EED) y fisisorción de 
nitrógeno. Los resultados muestran que el material es cristalino y con 
características propias de un fotocatalizador.

ABSTRACT 

In this work, nanostructured magnesium ferrite was synthesized by 
the malate-nitrate complex method from Mg(NO3)2, Fe(NO3)3 and using 
malic acid as a complexing agent. The formed complex was analyzed 
by thermogravimetry (TGA) to establish its thermal treatment. The 
sample obtained was characterized by X-ray diffraction (XRD), UV-vis 
spectroscopy, scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive 
X-ray spectroscopy (EDS) and nitrogen physisorption. The results show 
that is a crystalline material with photocatalytic features. 
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Introducción

En el campo de la fotocatálisis heterogénea se requiere de 
materiales que se activen bajo la luz solar y el incremento 
de su eficiencia está correlacionado con los avances en la 
nanotecnología ya que esta permite controlar su tamaño, 
forma y morfología, la MgFe2O4 ha sido poco estudiada 
como fotocatalizador alternativo al ampliamente 
estudiado TiO2, en la actualidad se cuenta con solamente 
12 publicaciones relacionadas con sus propiedades 
fotocatalíticas contra 13,641 para el TiO2 de acuerdo a 
Thomson ISI Web of Science. Adicionalmente, la ferrita 
de magnesio cae en una categoría que es presentada de 
manera más caótica en la literatura disponible que la 
de otras ferritas más ampliamente estudiadas por sus 
propiedades catalíticas (Kharisov et al., 2014).

La ferrita de magnesio es una mezcla altamente dispersa o 
solución sólida de los óxidos MgO y Fe2O3 en una relación 
molar 1:1, lo que implica que su método de síntesis 
debe asegurar que se mantenga una relación 1:2 de los 
cationes Mg+2 y Fe+3 y también garantizar su adecuada 
dispersión. Además, en la síntesis de nanopartículas se 
debe tener especial cuidado en el tratamiento térmico de 
su precursor, ya que el empleo una temperatura menor a 
la mínima requerida no produciría la fase deseada y con 
el empleo de una temperatura mayor se corre el riesgo 
de sinterización con el subsecuente aumento de tamaño 
de partícula.

El objetivo de este trabajo es sintetizar ferrita nano-
estructurada de magnesio sin impurezas detectadas por 
análisis de DRX y que sea activa bajo el espectro de la 
luz solar con el fin de determinar su potencial para ser 
utilizada en aplicaciones fotocatalíticas. 

 Metodología

Método de síntesis empleado

Se toma como base lo reportado por (Doi et al., 2014; 
Marcilly et al., 1970) realizando modificaciones en el 
método de secado del precursor, su pulverizado y su 
tratamiento térmico, a continuación, se describe el 
método de síntesis.

Síntesis del precursor de MgFe2O4

1.587 g de Mg(NO3)2∙6H2O, 5.000 g de Fe(NO3)3∙9H2O y 
2.489 g de ácido málico, es decir, una relación molar 1:2:3 
se disolvieron en 25 ml de agua desionizada, la mezcla se 
agitó por 5 min y posteriormente se secó con agitación en 
una parrilla de calentamiento entre 70 y 75 °C, cuando el 
residuo se secó en apariencia se continúa con su secado, 

ahora en una estufa a 95 °C por 2 h y posteriormente bajo 
vacío entre 70 y 75 °C por 1 h, el residuo se pulverizó 
en un mortero de ágata hasta obtener un polvo fino 
y homogéneo. El diagrama de flujo de la síntesis de 
este precursor se muestra la figura 1 y su fórmula, de 
acuerdo a la cantidad estequiométrica de reactivos 
empleada se muestra en la figura 2, Este precursor se 
etiqueta como MgFe2O4-AM-S/C y se caracteriza por 
análisis termogravimétrico (TGA por sus siglas en 
inglés), empleando un flujo de aire de 10 ml/min y una 
rampa de calentamiento de 10 °C/min en un equipo TA 
Instruments Modelo SDT Q600, el termograma obtenido 
se muestra en la figura 3.

Figura 1. Diagrama de flujo para la preparación del precursor 
MgFe2O4-AM-S/C.

Figura 2. Fórmula química del precursor MgFe2O4-AM-S/C.

Figura 3. Termograma del precursor de MgFe2O4-AM-S/C.
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Tratamiento térmico del precursor

En el termograma del precursor se observan dos 
pérdidas de masa significativas, a fin de asegurarse que 
se lleven a cabo los procesos que implican estas pérdidas 
se establece un tratamiento térmico a 250 °C por 2 horas 
y 400 °C por 2 horas, la muestra resultante se etiquetó 
como MgFe2O4-AM.

Resultados y discusión

Análisis por DRX

La muestra obtenida se analizó por DRX en un equipo 
Philips X’pert empleando una longitud de onda de 
1.54060 Å (Cu-Kα1), su difractograma se indexa a la 
carta JCPDS número 71-1232 y se muestra en la figura 
4, de acuerdo a este análisis unicamente se encuentra 
presente MgFe2O4 en su fase espinela. Se determinó 
también el tamaño de cristal del material empleando 
la ecuación de Scherrer, los parámetros utilizados se 
muestran  en la tabla 1. El  tamaño de cristal promedio 
es de 26.5 nm lo que indica que el material obtenido es 
nanocristalino. 

Espectroscopia de Reflectancia Difusa UV-Vis

Una vez que se confirmó que se obtiene la fase pura de 
MgFe2O4 la muestra se caracteriza por espectroscopía 
de reflectancia difusa UV-vis. Esta técnica de 
caracterización es fundamental para determinar el 
espectro de trabajo del material para ser utilizado como 
fotocatalizador. En la figura 5 se presenta el espectro 
UV-vis de la función de reflectancia difusa de la muestra 
y su comportamiento para una transición directa 
empleando el modelo de Tauc.

Figura 4. Espectro de DRX y su indexación a la fase MgFe2O4.

Tabla 1. Tamaño de cristal de la ecuación de Sherrer y 
parámetros utilizados. 

λ (Å) Factor de 
forma

FWHM 
(° 2θ)

Posición de l 
pico (° 2θ)

Tamaño 
de cristal 

(nm)
1.54060 0.9 0.3149 35.804 26.5

Figura 5. A. Espectro de la función de reflectancia UV-Vis y 
B. estimación del ancho de banda prohibido con el modelo de 
transición directa.

Los valores de reflectancia fueron convertidos en términos 
de absorción utilizando la función de reflectancia de 
Kubelka-Munk. Para determinar el ancho de banda 
prohibida se emplea el modelo de transición directa 
extrapolando la parte lineal de (hνF(R))2 vs hν hasta las 
abscisas, se emplea este modelo ya que es el reportado 
por (Shen et al., 2013; Manikandan et al., 2015; Agú et al., 
2014; Köferstein et al., 2013).

El “band gap” para este material es de alrededor de 
2.3 eV que corresponde a la energía de fotones de 539 
nm, resultado que es consistente con lo reportado 
por (Köferstein et al., 2013) de 2.10 a 2.38 eV y (Agú 
et al., 2014) de 2.27 a 2.37 eV y esto lo convierte en 
un candidato con potencial para ser empleado como 
fotocatalizador.

Microscopía Electrónica de Barrido

La muestra se analizó por microscopía electrónica de 
barrido en un equipo Marca Zeiss modelo SUPRA 55 
VP, la micrografía obtenida se presenta en la figura 6, en 
esta se observa que el material presenta una morfología 
aglomerada con partículas esferoidales, de entre unos 
50 a 70 nm de diámetro con lo que se confirma que se 
obtiene un material nanoestructurado. El que tamaño de 
partícula sea mayor que el tamaño de cristal obtenido por 
DRX indica que cada partícula tiene más de un dominio 
cristalino y de acuerdo con los datos experimentales 
obtenidos se tendrían en promedio unos 11.6 cristales/
partícula.
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Figura 6. Micrografía SEM de la muestra MgFe2O4-AM.

Mapeo EDS-SEM

Se realizó mapeo por EDS-SEM a la muestra, el cual se 
presenta en la figura 7.

Figura 7. Mapeo EDS SEM de la muestra MgFe2O4-AM.

Se observa que el Fe y el Ca se encuentran distribuidos 
homogéneamente a lo largo de toda la muestra, lo que 
concuerda con su análisis de DRX en que se indica que 
únicamente se tiene MgFe2O4 en su fase espinela.

Área BET (Brunauer, Emmett y Teller) e Isoterma 
de Adsorción.

Las propiedades texturales del material están 
relacionadas con su tamaño de partícula y este a su vez 
está ligado con el método de síntesis empleado.

Se analizó la muestra por fisisorsión de nitrógeno en un 
equipo marca Micromeritics modelo ASAP2020.

La isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno de la 
muestra se presenta en la figura 8. La cual de acuerdo 
con la clasificación (IUPAC, 2015) corresponde a un tipo 
IV, evidencia de que el material es mesoporoso, con un 
bucle de histéresis H1, este último asociado a materiales 
porosos que consisten en aglomerados o compactos 
de forma regular y distribución de tamaño de poros 
estrecha (Faraldos y Goberna, 2011). El resumen de sus 
propiedades texturales se muestra en la tabla 2.

Figura 8. Isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno de la 
muestra MgFe2O4-AM.

Tabla 2. Resumen de las propiedades texturales de la muestra 
MgFe2O4-AM.

Área BET [m2/g] Volumen de poro 
[cm3/g]

Tamaño de poro 
BET [Å]

96.01 0.1804 75.2

Conclusiones

Se sintetizaron nanopartículas de MgFe2O4 en su fase 
espinela por el método del complejo del malato-nitrato 
sin detectar la presencia de otras fases y con un tamaño de 
cristal de 26.5 nm por lo que el material es nanocristalino, 
su band gap es de 2.3 eV por lo que tiene potencial para 
ser empleado en aplicaciones fotocatalíticas como en 
la degradación de contaminantes en agua y aire, así 
como en la producción de hidrógeno a partir de agua. 
Su micrografía SEM muestra que el material presenta 
una morfología aglomerada con partículas esferoidales, 
de entre unos 50 a 70 nm de diámetro por lo que es un 
material nanoestructurado con 11.6 cristales/partícula, 
el mapeo EDS muestra que el Fe y el Mg se encuentran 
distribuidos homogéneamente lo que concuerda con su 
análisis de DRX en que se indica que únicamente se tiene 
la fase MgFe2O4, su área superficial BET es de 96 m2/g y 
es un material mesoporoso.

Como trabajo de investigación futuro la muestra será 
analizada por microscopía electrónica de transmisión 
(MET) a fin de complementar el estudio de su tamaño 
de cristal y se evaluará su actividad fotocatalítica en la 
producción de hidrógeno a partir de agua. 
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