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Glosario y abreviaturas

Banda de conduccidn: es la banda correspondiente a niveles energéticos superiores, no ocupados. Es
la banda vacia.

Banda de valencia: es la banda con mas alto nivel de energia ocupada por electrones.

BAND GAP: también conocida como banda prohibida, es la diferencia de energia entre la banda de
conduccién y la banda de valencia.

Catalizador: sustancia que le permite a una reaccidn quimica producirse mas rapido, a partir de la
generacion de vias alternas de reaccion

Espectro visible: region del espectro electromagnético que el ojo humano es capaz de percibir. Se
encuentra en una longitud de onda de 400 a 700 nandmetros. Se trata del intervalo del espectro
electromagnético en el que el Sol presenta su maxima emision.

Fotorreactor: equipo donde se llevan a cabo las reacciones fotocataliticas para la degradacion de
contaminantes.

Radiacion UV: energia electromagnética emitida a longitudes de onda menores al correspondientea la
percepcién del ojo humano. Se encuentra en una longitud de onda de 150 a 400 nandmetros.
Semiconductor: sélido cuya conductividad eléctrica es intermedia entre la de los metales y los

aislantes.



Abreviaturas

Abreviatura

Término

TiO2
Zn0O
PAO
Abs
UV-Vis

Didxido de titanio

Oxido de Zinc

Proceso avanzado de oxidacién
Absorbancia

Ultravioleta—Visible



1. Marco conceptual y generalidades

1.1 Elclavel, generalidades y produccion colombiana.

El género Dianthus de la familia Caryophyllaceae conocido cominmente como clavel, este es
originario de la cuenca mediterrdnea y presenta alrededor de 250 especies en donde se destaca
Dianthus caryophyllus. El clavel presenta una base lefiosa y tallos de 80 cm de longitud

aproximadamente (1).

El sector floricultor en Colombia cuenta con mas de 40 afios de experiencia en la exportacion de
flores (2,3). Debido a la posicidn geografica del pais, el clavel tiene las condiciones favorables para
su crecimiento como lo son, las temperaturas de la sabana de Bogotd entre los 4 y 8°C en la noche
y en el dia entre 11 a 22°C (4). Colombia es el lider mundial en la produccién de claveles con una
participacién del 52% de su comercializacidn, en el pais, alrededor de 910 hectdreas son cultivadas
con clavel, lo que representa el 12% de la produccién de flores en Colombia. En el afio 2019 se

exportaron 43.500 toneladas de esta flor (5).

La sabana de Bogota se ha convertido en el principal productor en el sector floricultor del pais con
el 79% del area cultivada en esta zona, Colombia representa aproximadamente el 14% de la
produccién mundial de flores en donde aproximadamente el 11.4% de las fincas productoras de
flores son de claveles como se presenta en la figura 1, de acuerdo con el ultimo censo realizado por
el DANE a fincas productoras de flores (FPF) en 28 municipios de la Sabana de Bogotd y

Cundinamarca en el 2009 (6).
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Figura 1 Distribucion porcentual de las fincas productoras de flores por especies cultivadas Fuente:(6)

En la figura 2, se presentan las diversas enfermedades que afectan a las flores en las diferentes
fincas productoras en la sabana de Bogota. La principal enfermedad que afecta el clavel es producida
por el hongo Fusarium oxysporum, el cual genera marchitamiento vascular y pobredumbre de raiz,
seguida por la pudricion en las flores causada por el hongo Botrytis cinérea, y la enfermedad
ocasionada por Cladosporium, caracterizada por un anillamiento en las hojas, entre otras; las
enfermedades anteriormente mencionadas colonizan la planta por los haces vasculares de la misma

evitando asi que obtenga los nutrientes necesarios para su crecimiento.
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Figura 2 Fincas productoras de flores por tipo de enfermedad segln cada especie
Fuente:(6)

Con el fin de controlar las enfermedades, en las fincas productoras de flores utilizan diferentes

métodos de control como se presenta en la figura 3, principalmente el quimico seguido del método



cultural, este Ultimo es un método que se basa en las actividades del floricultor con el fin de evitar
que la relacidn hospedero-patdgeno se establezca y si ya se encuentra el patégeno en el cultivo
tomar las medidas necesarias para eliminarlo a través de los métodos fisicos, quimicos o bioldgicos,
seguido del método organico finalizando con el método biolégico, estos dos uUltimos métodos de
control de la enfermedad se basan el uso de organismos vivos para el control de la enfermedad

presente en el cultivo (7).
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Figura 3 Fincas productoras de flores tipos de control de enfermedades por especie
Fuente:(6)

El control de los fitopatdgenos presentes en el suelo como se menciona en la Figura 3 se puede
llevar a cabo por métodos bioldgicos, quimicos y fisicos. En el control fisico se establecen
condiciones desfavorables para el crecimiento del hongo fitopatégeno como cambiar su fuente de
nitrégeno, mejorar el drenaje en el cultivo, crear surcos mas profundos en el arado modificando la

porosidad del suelo, entre otros (8).

El control quimico es realizado utilizando diferentes tipos de compuestos entre los que se
encuentran los desinfectantes como el hipoclorito de sodio, perdxido de hidrégeno, los cuales
pueden llegar a inactivar al patégeno por medio de la ruptura de acidos nucleicos; alcoholes y sales
cuaternarias (como el bisulfato de potasio o sodio), los cuales desnaturalizan proteinas; los
fungicidas como bromuconazol y procloraz que al ser aplicados en el suelo disminuyen la aparicion
de la marchitez vascular, sin embargo, presentan una alta toxicidad que representa un peligro para
el medio ambiente y su manipulador directo; los fumigantes como el bromuro de metilo combinado

con tricloronitrometano controlan a los patégenos que pueden llegar a afectar el suelo; y procesos



de desinfeccién anaerdbica del suelo haciendo uso de materia orgdnica seguida de irrigacion y

cubierta con poliestireno para generar condiciones de anaerobiosis, entre otras (9).

Para el control bioldgico se utilizan organismos vivos (hongos, bacterias) capaces de repeler, causar
la muerte o inhibir el crecimiento del patégeno denominados biocontroladores como la bacteria
Pseudomonas fluorescens y los hongos Trichoderma spp. y Gliocladium virens, que generan
competencia por nutrientes y de los cuales se desprenden formulaciones comerciales como

SoilGard® (Gliocladium virens) y RootShield® (Trichoderma harzianum (9).

1.2 Fusarium, la principal amenaza del clavel colombiano

El género Fusarium es una de las especies de hongos mas complejas y adaptativas de especie
Eumycota, los hongos del género Fusarium se encuentran distribuidos ampliamente alrededor del
mundo, se han convertido en un problema serio al generar metabolitos tdxicos que ponen en riesgo
laintegridad de los humanos, animales y las plantas (10). Al tener un comportamiento fitopatégeno,
ocasiona enfermedades caracterizadas por marchitamiento vascular, deterioro en cultivos
ornamentales y forestales. Este microorganismo utiliza diferentes métodos de infeccién

dependiendo de cada especie de Fusarium (9).

Este hongo puede sobrevivir ya sea, como micelio en el suelo o como espora en ausencia del
hospedero; la infeccidn puede iniciar desde la raiz expandiéndose en secciones que se encuentran
sobre el nivel del suelo. Este fitopatdgeno debe vencer barreras fisicas por parte del hospedero
como la adhesidn a la pared, inactivacidon y muerte de las células como reaccidén hipersensible;
ademas, el hongo secreta diferentes enzimas hidroliticas que permiten romper la pared celular del

huésped como las quitinasas, celulasas, pectinasas y proteasas (9).

1.2.1 Fusarium oxysporum

Los hongos del género Fusarium, especie oxysporum son de gran interés econdmico y agricola a
nivel mundial, ya que se encuentra en suelo, aire y agua, en la mayoria de los casos actian como

fitopatdgenos, ademads algunas especies también son patdégenas humanas y animales (11).

Dentro de Fusarium oxysporum existen variaciones de acuerdo con su especificidad al momento de

colonizar la planta y segun los mecanismos de interaccidon hospedero-patdgeno. La forma especial



(f. sp.) es empleada en cepas con caracteristicas determinadas a nivel morfoldgico (sujetas a las
condiciones ambientales dadas por el huésped). Han sido identificadas aproximadamente 106
formas especiales para 45 familias de plantas hasta agosto de 2018, de las cuales se han asociado a
una familia en particular y de este, se ha derivado su nombre de forma especial. Se han reconocido
37 formas especiales que no tienen un amplio fundamento tedrico y corresponden a patédgenos que,
han sido aislados en plantas enfermas sin ser inoculados nuevamente en las plantas de origen con

el fin de confirmar su patogenicidad (12).

F. oxysporum se reproduce de manera asexual, pues su estado sexual aun no ha sido observado
(13)(Figura 4); En cuanto a la morfologia, Valencia et al., (2001)(14) mencionan los tres tipos de
esporas asexuales las Microconidias, macroconidias y clamidosporas a continuacion se describe
brevemente cada una de ellas donde las Microconidias son las esporas que se presentan mas

frecuentemente

® Microconidias: Son esporas usualmente unicelulares sin septas, se pueden encontrar con
forma curva o recta tienen aproximadamente de 5 a 12 um de largo por 2.5 a 3.5 um de
ancho, se producen en los conidiéforos miceliales.

® Macroconidias: producidas en el esporodoquio, son esporas de paredes delgadas, largas,
ligeramente curvadas en forma de hoz, con varias células (3 a 5 septas transversales) con
una célula apical atenuada y con una célula basal elongada, tiene aproximadamente un
tamafio de 27 a 46 um de largo y de 3 a 4.5 um de ancho, siendo asi el cardcter morfoldgico
mas importante para identificar el hongo.

e Clamidosporas: formadas sobre o en macroconidias y las hifas; son de paredes gruesas
tienen un diametro aproximado de 5 a 15 um. Debido a este tipo de espora el hongo puede
llegar a sobrevivir a ambientes hostiles y en el suelo a pesar de la ausencia de plantas
hospedantes.

Los diferentes tipos de esporas se encuentran principalmente presentes en el suelo y en medio

de los cultivos puede llegar a infectar a la planta, a continuacidn, se presenta el ciclo de vida del

Fusarium oxysporum f sp. dianthi
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Figura 4 Ciclo de vida general de Fusarium spp

Tomado y modificado de (13). Cuando las plantas sanas crecen en suelo infectado por el hongo fitopatdgeno los diferentes
tipos de esporas ingresan a la planta por la raiz o a través de heridas en la planta, el micelio avanza a través de la corteza
de la raiz, al llegar a los vasos del xilema, los micelios comienzan a crecer colapsando los vasos evitando el transporte del
aguay nutrientes a través de la planta, generando asi el marchitamiento vascular, la podredumbre de raiz y eventualmente
la muerte de la planta, sobre las hojas muertas se forman microconidias, iniciando nuevamente el ciclo.

1.2.2 Fusarium oxysporum f. sp. dianthi

Los cultivos de clavel en Colombia son afectados por diferentes patédgenos como Botrytis cinerea,
causante de la pudricion en las flores, Pseudomonas woodsii, causando puntos bacterianos en las
hojas, entre otros. Sin embargo, la enfermedad que se presenta con mas frecuencia es la marchitez
vascular, la cual es causada por el hongo fitopatégeno Fusarium oxysporum f. sp. dianthi (4). Este
hongo se propaga a través de los gajos infectados, presenta una alta resistencia a condiciones
desfavorables y baja eficiencia en las medidas de control con un alto costo (14). Este fitopatdgeno
actia al obstruir los haces vasculares de la planta de forma progresiva generando asi el
marchitamiento y deterioro de las hojas y el tallo de la planta, incluso llegando a provocar la muerte

de esta (figura 5). Para el control de esta enfermedad se implementan métodos fisicos y quimicos,



los cuales afectan de manera negativa al medio ambiente, ya que involucran en el proceso reactivos

altamente tdxicos, de alto costo y poco eficientes (15).

Figura 5 Marchitamiento vascular en el clavel

Las flechas presentan la presencia del hongo fitopatdgeno F. oxysporum f. sp. dianthi en los haces vasculares del tallo en
el clavel, por otra parte, los 6valos indican la pudricidn seca en el tallo. Imagen tomada de (4)

La marchitez vascular generada por Fusarium oxysporum f. sp. dianthi es la principal enfermedad
qgue afecta a los claveles a nivel mundial, lo cual ha generado una disminucion considerable en la
produccién del clavel y grandes pérdidas econdmicas, el uso de métodos fisicos y quimicos generan
un impacto negativo en el medio ambiente, de alto costo y no son lo suficientemente eficientes;
por lo cual, es necesario investigar métodos alternativos que sean eficientes, mas econémicos y

ambientalmente amigable como el uso de fotocatalisis heterogénea (10,15)

1.3 Fotocatalisis heterogénea

La fotocatdlisis heterogénea es un proceso avanzado de oxidaciéon (PAO) que ha demostrado
efectividad para tratar efluentes contaminados como aire y agua. Este proceso, al no ser selectivo,
permite remover diferentes contaminantes organicos como fenoles, compuestos organicos
clorados y plaguicidas entre otros(16). Este proceso se basa en la absorcién de energia radiante
emitida en la regidn visible o ultravioleta del espectro (15 nm a 700 nm) por medio de un
semiconductor (fotocatalizador) en cual, al entrar en contacto con el medio contaminado reacciona

mineralizando el contaminante.



El proceso de la fotocatdlisis heterogénea se ha presentado como un método “verde” vy
ambientalmente amigable, el cual consiste en utilizar un fotocatalizador en suspensién o adherido
a un sustrato como el vidrio, polimeros, telas, etc., que al ser expuesto a radiacién adquiere la
energia suficiente para generar una foto-excitacidn. Bajo estas condiciones genera que los
electrones (e~) presentes en la banda de valencia (BV) adquieran la energia necesaria para superar
la banda prohibida o BAND GAP (17,18) hacia la banda de conduccion (BC) dejando asi huecos en la
banda de valencia, de esta manera permite generar portadores de carga, los cuales se aprovechan
posteriormente para generar reacciones de oxido-reducciéon entre el fotocatalizador y el medio

contaminado (18)

De acuerdo con la amplitud de esta banda prohibida o BAND GAP dependen las caracteristicas del
material, ya que, si presenta un valor superior a 4 eV es considerado un material dieléctrico y si este
valor es cercano o igual a cero se considera un material metdlico, aquellos materiales que se
encuentran entre estos dos valores son considerados semiconductores. En la figura 6 se presentan
diferentes tipos de semiconductores en donde aquellos que presentan su banda de conduccién
sobre la linea de H*/H,nos indica su capacidad de reducir el agua termodinamicamente. Por otra
parte, aquellos materiales que presentan su banda de valencia por debajo de la linea 0,/H,0 nos
indica su capacidad de oxidar el agua, por esta razdn, los semiconductores se dividen en tres tipos
reductores, oxidantes y aquellos que pueden generar reacciones redox, utilizando como referencia
un electrodo neutro de hidrégeno (ENH) y expresando estos valores en electronvolts (eV) la cual es

la unidad de energia de los electrones.

Los semiconductores reductores, presentan su banda de conduccidén sobre la linea de H*/H;sin
embargo, su banda de valencia se encuentra sobre la linea de 0,/H,0, pueden llegar a generar
hidrégeno (H;) por la adicién de electrones a una molécula de agua; presentando un potencial de
oxidacion muy débil como el telururo de cadmio (CdTe), seleniuro de cadmio (CdSe), silicio (Si), entre

otros.

Por otra parte los semiconductores oxidativos tienen un comportamiento opuesto a los

semiconductores reductores, debido a que su banda de valencia se encuentra debajo la linea de

02/H,0 y su banda de conduccidn se por debajo de la linea de H*/H>lo que indica que pueden
llegar a producir la disociacion del agua generando oxigeno (02) sin embargo, su banda de

conduccién no es suficiente para generar la reduccion del agua, caso de los siguientes



semiconductores: Disulfuro de molibdeno (MoS,), éxido férrico (Fe,0s), triéxido de wolframio

(WQ0s), didxido de estaiio (Sn0Oz), entre otros.

Finalmente, en los semiconductores Redox su banda de valencia se encuentra debajo la linea de
02/H20 y su banda de conduccién sobre la linea de H*/H; lo cual genera reacciones de oxido
reduccidn, en los siguientes semiconductores el sulfuro de cadmio (CdS), el titanato de estroncio
(SrTiO3), el didxido de titanio (TiO,), el dxido de zinc (Zn0O), el pentdxido de niobio (Nb,Os), entre
otros, estos permiten oxidar y reducir el agua. En la figura 6, se presenta la posicidn relativa de la

banda de conduccidn y de valencia con respecto a diferentes semiconductores.
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Figura 6. Posicion relativa de la banda de conduccidn y de valencia con respecto a algunos semiconductores.
Aquellos materiales que presentan una ubicacidn superior o igual a la banda de conduccién (H,/H*) son capaces de
reducir el agua mientras que aquellos que presentan una ubicacién inferior o igual a la banda de valencia (02/H,0)

pueden oxidarla. Fuente: Rodriguez et al., 2005 (17).

Con el fin de llevar a cabo la fotocatalisis, se debe tener en cuenta la fuente de radiacion, el estado
del medio contaminado, cual va a ser el oxidante y finalmente cudl va a ser el fotocatalizador por
utilizar, el cual debe tener un adecuado potencial redox, presentar resistencia a la corrosién, una

baja toxicidad y alta area activa (18).

El diéxido de titanio (TiO2) es uno de los semiconductores mas estudiados, debido a su actividad
fotocatalitica, alta disponibilidad, su resistencia a la corrosién, ademas de ser considerado inocuo y

biocompatible (18-22). El TiO; al ser expuesto a radiacion ultravioleta (UV) obtiene la energia



necesaria para genera portadores de carga como se presenta en la Figura 7.1, lo que le permite al
electron hueco (h+) su separacidon de la banda de valencia (Figura 7.2) y superar el BAND GAP (3)
hacia la banda de conduccion (Figura 7.4), lo que, a su vez conduce a la interaccidén con las moléculas

contaminantes de manera directa reduciéndolo y/u oxidandolo.
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Figura 7 Diagrama esquematico del proceso fotocatalitico del semiconductor TiO,.

(1) se excita el electrén debido a una fuente externa de energia (radiacién) generando asi un hueco (h+). (2) en la banda
de valencia tiene carga positiva. (3) el electrén hueco (h+) tiene la energia necesaria para realizar el salto de la banda de
valencia a la banda de conduccidn (espacio prohibido o band gap). (4) los electrones excitados se transportan desde el
seno del semiconductor hacia la superficie de este, alli reaccionan con el medio y el oxigeno para generar radicales
hidroxilo especies altamente reactivas las cuales se activan en presencia del contaminante en el medio.
Fuente: figura propia.

1.3.1 Dioxido de titanio (TiO)

El TiO, posee caracteristicas que hacen de este 6xido un objeto de interés a nivel industrial, ya que,
es utilizado regularmente en los procesos de pigmentacién de papel, pinturas y plastico; al ser
biocompatible, también es usado en diferentes productos como pigmento para el consumo humano

en el caso de los bloqueadores y crema dental (23).

El TiO, tiene la propiedad de presentar diferentes estructuras cristalinas, en las que se encuentran

anatasa, rutilo, brookita, columbita, baddeleyita, cotunnita, y fluorita, siendo las tres primeras



aquellas que se pueden encontrar de manera natural (Figura 8) y las demas formas cristalinas deben
ser disefiadas a nivel de laboratorio (24). El estudio de estas estructuras en diferentes aplicaciones
como celdas solares, pigmentos, sensores, catalisis, entre otras, permite visualizar su versatilidad

(24).

Las diferentes formas cristalinas naturales del TiO, presentan caracteristicas particulares a nivel
estructural. Por ejemplo, el rutilo es mds estable quimicamente que la anatasa y la brookita, estas
ultimas dos estructuras cristalinas al ser sometidas a temperaturas altas y aumento de presién se
convierten irreversiblemente en rutilo. La anatasa, el rutilo y la brookita presentan una alta
resistividad eléctrica, dureza considerable (5 - 6.5 Mohs), son transparentes en el espectro visible
de la luz (ancho de banda Band gap de 3.2eV) y exhiben los mayores valores de indice de refraccion

de los dxidos conocidos, como se presentan en la tabla 1 (20,24-26).

Tabla 1. Algunas propiedades fisicas de las estructuras naturales de TiO;

Temperatura de

Forma cristalina Densidad (g/cm3) fusion (2C) Band gap (eV) indice de refraccién
Brookita 414 1825 3.20a3.50 2.58
Anatasa 3.89 1825 3.20 2.55

Rutilo 4.25 1825 3.03 2.62

La brookita pura es compleja de obtener, debido a que, se encuentra con cierto porcentaje de
anatasa o rutilo en su estado natural, presenta una alta actividad fotocatalitica y es
electronicamente mas activa que la anatasa. Por otro lado, la anatasa presenta una mayor actividad
fotocatalitica al ser expuesta a radiacidn ultravioleta y la actividad del rutilo puede ser mejor a la

anatasa, ya que, presenta una mayor cantidad de agujeros de electrones y su tasa de recombinacién



puede verse afectada, de acuerdo con las condiciones de preparacion; en la figura 8 se muestra la

representacion de las diferentes estructuras cristalinas el TiO, (27)

(b)

% EE

bl VS
‘ﬁpr’x‘xgq* *

Figura 8 Estructura cristalina del TiO,,

Representacion de las diferentes estructuras cristalinas del TiO; (a)anatasa, (b) rutilo y (c) brookita, en donde se aprecia
como el rutilo presenta un mayor espacio en su estructura cristalina a diferencia de la anatasa y la brookita (18).

En cuanto a las propiedades fotocataliticas, se establece que estas, se pueden ver afectadas por la
forma de cristalizacién y su area superficial. Asi, la cristalizacién ayuda a mejorar la velocidad de
recombinacién de los portadores de carga, lo cual a su vez, mejora el poder reductor y oxidante del
fotocatalizador, al mismo tiempo, un area superficial alta mejora la adsorcién de las moléculas

objetivo en la superficie del fotocatalizador (28).

Uno de los principales limitantes a la hora de implementar este método de degradacion, es el
pequefio porcentaje de radiacidn solar que tiene la energia necesaria para generar portadores de
carga en la superficie del semiconductor, por lo cual, se desarrollan fotocatalizadores sensibles a la
luz visible y la reduccién del BAND GAP para minimizar la recombinacién del portador de carga y

lograr una degradacién mas alta (28).

Al momento de realizar la descontaminacién del medio usando la fotocatdlisis heterogénea, es
importante determinar el método de disposicion del fotocatalizador, ya sea, en suspensién o
utilizando peliculas delgadas del mismo que estén en contacto directo con el medio contaminado.
Utilizar el semiconductor en suspensidn requiere un paso adicional de filtracion, para remover el
fotocatalizador restante del medio, por lo cual a continuacién se presenta de manera mas detallada

la generacidn de peliculas delgadas del fotocatalizador.



1.3.2 Generacion de peliculas delgadas del fotocatalizador.

Se pueden utilizar uno o mas materiales de acuerdo con, los requerimientos y el método de
deposicién para producir una pelicula del fotocatalizador sobre el sustrato. Dependiendo del
sustrato a utilizar existen diferentes métodos de depositar las peliculas, entre las que, se encuentra
la deposicidon por bafio quimico (Chemical Bath Deposition CBD), deposicion quimica de vapor
(Chemical Vapor Deposition CVD), spray pirdlisis, electrodeposicion, recubrimiento por rotacién
(spin coating), y pulverizacidn catidnica (sputtering), entre otros (17). La seleccidon del método
también depende en gran medida de la composicion, la fase cristalina, morfologia y espesor
deseado del fotocatalizador. Asi mismo, la temperatura de deposicidon depende del sustrato, ya que
una eleccién incorrecta puede afectar su integridad y, a su vez, de la temperatura dependen la tasa
de crecimiento del depésito del fotocatalizador, el tiempo de depdsito, etc., (29). La tabla 2 muestra
algunos métodos de deposicion de acuerdo con, el sustrato a utilizar, los cuales garantizan la

integridad de éste.

Tabla 2. Eleccién de métodos de deposicidn a partir de algunos sustratos

Sustrato Método de deposicion
Acero, aluminio, concreto, resina, Recubrimiento por inmersion (Dip coating) y Aerosol
papel, fibra textil, vidrio cristalino (Spray)
Recubrimiento por inmersion (Dip coating)
Vidrio Recubrimiento por rotacién (Spin coating)

Pulverizacién catidnica (Sputtering)
Recubrimiento por inmersion (Dip coating)
Ceramico Aerosol (Spray)
Adhesidén

Fuente: (17)

A continuacién, se explican de forma mds detallada los métodos de deposicion, recubrimiento por
rotacion (spin coating), pulverizacién catidnica (sputtering) y bafo quimico de vapor (CVD), los
cuales utilizan altas temperaturas al momento de generar las peliculas y no comprometen la

integridad de un sustrato como el vidrio.

1.3.2.1 Recubrimiento por rotacion (Spin coating)

Para usar este método se agrega en exceso la suspensidn del fotocatalizador sobre un sustrato
en reposo adherido a una plataforma giratoria, posteriormente se le aplica una velocidad angular al
sustrato, el cual, se desplaza desde el centro hacia el exterior eliminando asi el exceso, se reduce la

velocidad de la plataforma obteniendo una pelicula delgada de la suspension original, de acuerdo



con las condiciones del equipo y los requerimientos de la deposicidn de la pelicula. Existe un paso

de evaporacion de los compuestos volatiles presentes en la suspensién (figura 9.d) (17,28,30).

Deposicion de la Aumento de la Reduccion de la Evaporacion

suspension velocidad velocidad gggg g
T d

| R (R

Figura 9. Sintesis de peliculas delgadas por spin coating.

a) Deposicidon de la suspension en el sustrato b) Aumento de la velocidad en el sustrato, c) Homogenizacion de la pelicula
en el sustrato mediante la reduccién de la velocidad, d) evaporacion de compuestos volatiles. Tomada y modificada de:
(Rodriguez et al., 2005).

1.3.2.2 Pulverizacion catidnica (Sputtering)

En el método de Sputtering se integra una variedad de procesos en donde una cdmara con dos
electrodos se somete a presiones menores de 10° Torr (760 Torr= 0.1MPa). Se emplea un blanco,
material que va a ser depositado como catodo, por ejemplo, el precursor del semiconductor dxido
de zinc mantenido a un potencial negativo, y un sustrato, como el vidrio, ubicado de manera
paralela al blanco en un ambiente de gases nobles, donde se va a formar la pelicula de interés, en
este caso, del semiconductor, interactuando asi el gas con el blanco para ser depositado en el
sustrato por efectos de potencial. De esta manera se genera una pelicula delgada sobre el mismo,
como se presenta en la Figura 10 (29,31-33). Entre los gases mas utilizados en este proceso estan

el Argon
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Figura 10. Proceso de sputtering. Imagen tomada y modificada de (Fundamentals of sputtering, n.d.)(31)



1.3.2.3 Deposicion quimica de vapor (Chemical vapor deposition CVD)

La deposicidon quimica de vapor esta constituida en una fase gaseosa o vapor que reacciona para
formar una pelicula delgada en la superficie del sustrato a altas temperaturas, en donde el proceso
se caracteriza por la difusidn, adsorcién y reaccién quimica de los reactivos en la superficie del
sustrato, seguidos por la desorcion y difusidon de los productos en la superficie. Este método se
puede realizar a presion atmosférica o al vacio. Como se representa en la figura 11.a, el depdsito se
realiza por rociado pirolitico a presidn atmosférica. Por una bifurcacién presentada en la cdmara se
recibe aire a presién (~30 Ib/pulg?) y por la otra la suspensién del semiconductor o precursor de
interés para depositar. El flujo de gas con la suspension genera un efecto venturi, el cual forma una
nube de gas. Esta asciende y llega al sustrato con alta temperatura, el cual a su vez evapora los
compuestos volatiles formando asi la pelicula delgada, de acuerdo con la posicidn del depdsito y el
tiempo de exposicion. El espesor varia, lo cual se puede verificar por medio del software del equipo

realizando un seguimiento de este (figura 11.b) (17).
Evacuacion de gas
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Figura 11. Método deposicidén quimica de vapor.
(a) Esquema del método de deposicidn quimica de vapor (b) seguimiento del espesor de la pelicula a través del tiempo

(17).

1.4 Aplicacidon microbiologica de la fotocatalisis heterogénea.

La fotocatalisis heterogénea es ampliamente utilizada en diferentes procesos de eliminacidon de
contaminantes orgdnicos presentes en medio acuoso y gaseoso. Estudios previos han demostrado
su capacidad para eliminar o inactivar microorganismos patégenos (26,34—36). Entre estos estudios

se resaltan trabajos como el desarrollado por Rajkumar et al (2019) donde se utiliz6 ZnO como



fotocatalizador enfrentandolo a patdgenos de interés clinico como Bacillus sp., Escherichia coli,
Staphylococcus aureus, Vibrio cholerae, Corynebacterum sp y Salmonella sp., obtenidos de
aislamientos clinicos los cuales al ser expuestos durante la noche a 37°C al fotocatalizador,
presentaron dafio en su pared celular y migracién de sus componentes celulares, generando asi

muerte celular (35)

Por otra parte, Giannantonio et al (2009) usando TiO;en concreto y radiacidn artificial generé una
desinfecciéon de hongos como Alternaria sp., Cladosporium cladosporioides, Epicoccum nigrum,
Fusarium sp., Mucor sp., Penicillium oxalicum, Pestalotiopsis maculans y Trichoderma asperellum,
los cuales pueden llegar a colonizar este material al ser expuestos a radiacion artificial, evidencié un
dafio estructural en la pared de los hongos perdiendo asi su viabilidad y la capacidad de colonizar el

concreto.



2. Justificacion

Colombia es el segundo productor de flores en el mundo con una participacion del 16% en el
mercado mundial, su principal consumidor es Estados Unidos ,con una participacién en el mercado
de aproximadamente el 78% (37). Para el dia de San Valentin se exportaron aproximadamente 600
millones de tallos a nivel mundial en donde el clavel representa aproximadamente 11.6% en la
produccién nacional (CVN, 2019), presentandose principalmente en la zona centro del pais con una
produccién nacional del 66%. Una de las principales enfermedades que afectan al clavel es el
Fusarium oxysporum f. sp. dianthi puede producir marchitamiento vascular y pudricién de raiz
reduciendo significativamente el rendimiento de la produccion. Para minimizar los dafios causados
por Fusarium oxysporum f. sp. dianthi se utilizan métodos convencionales como productos
agroquimicos, quimicos y/o bioldgicos, entre otros. Los cuales deterioran el medio ambiente y la

salud del personal encargado de la manipulacién de los elementos.

Debido a que los tratamientos actuales son téxicos para el medio ambiente y ponen en riesgo la
salud de su manipulador directo es necesario buscar un método alternativo para la disminucién de
contaminantes que sea quimicamente inerte, mecanicamente estable y de alta durabilidad, por lo
cual, la fotocatalisis heterogénea es una alternativa ambientalmente segura y de bajo costo y, que
puede ser utilizada en el tratamiento de fitopatdégenos generando dafos oxidativos en su pared

celular.

Por lo anterior, una alternativa antimicética para garantizar la calidad de los claveles puede llevarse
a cabo utilizando fuentes de luz naturales o artificiales en la regién visible del espectro y peliculas
de diéxido de titanio con dxido de zinc como agentes de degradacidn. Para lo cual, esta investigacion
explora una integracion de la ingenieria con la microbiologia para enfrentar un tema de interés
como lo es la preservacion de cultivos, la salud de los manipuladores directos del producto,
disminucién de costos y el uso de tratamientos ambientalmente amigables para la exportacion de

los claveles enfocandose asi en la linea de microbiologia agroambiental.



3. Hipdtesis

La fotocatalisis heterogénea logra la degradacién del hongo fitopatégeno Fusarium oxysporum f. sp.

dianthi utilizando la regidn visible del espectro.



4. Objetivos

4.1 Objetivo General

Evaluar la actividad fotocatalitica de las peliculas de TiO,/ZnO en la degradacién del Fusarium

oxysporum f. sp. dianthi utilizando luz visible.

4.2 Objetivos especificos

1- Determinar las condiciones para la deposicidon de peliculas de TiO2 mediante el método spin
coating y de ZnO por sputtering.

2- Caracterizar morfologica y estructuralmente las peliculas de TiO,/ZnO mediante la técnica
microscopia electrénica de barrido (SEM) y de difraccion de rayos X.

3- Definir la actividad fotocatalitica de las peliculas de TiO2/ZnO en la degradacion del Fusarium

oxysporum f.sp. dianthi utilizando radiacidn en la regién visible del espectro.



5. Desarrollo Experimental

El desarrollo metodolégico del presente trabajo de grado se realizé en las etapas descritas a

continuacién y se presentan resumidas en la figura 12:

a) Determinar las condiciones para la deposicidon de peliculas de TiO2 mediante el método spin
coating y de ZnO por sputtering, mediante la variacidn de los parametros en la deposicidén de las
peliculas como temperatura, composicién y revoluciones por minuto para el método spin coating

y el tiempo de exposicion del material y temperatura en el método sputtering.

b) Establecer la configuraciéon adecuada del fotorreactor teniendo en cuenta los parametros de
iluminacidn, recirculacién del aire y disposicion del fotocatalizador en el mismo que permitié una

mejor actividad fotocatalitica en él.

c) Evaluar la adherencia y la actividad fotocatalitica de las peliculas depositadas, mediante

observacién macroscoépica y degradacion de azul de metileno, respectivamente.

d) Evaluacién de la actividad antimicética de las peliculas de TiO,/ZnO frente a Fusarium oxysporum

f.sp. dianthi.

e) Caracterizacién morfoldgica y estructural de las peliculas de TiO2/ZnO que presentaron la mejor

actividad antimicdtica.

Preparacién de peliculas de Ti0; por spin
coating

!

Preparacion de peliculas de Zn0 sobre peliculas
de Ti0, por sputtering

|

Peliculas de Ti0,/Zn0

N— . 2 . I | Evaluacionde la actividad fotocatalitica de las
Caracterizacion morfoldgica y estructural erificacion de la actividad fotocatalitica de las peliculas de Ti0,/Zn0 sobre esporas de Fusarium)
de las peliculas de TiO,/Zn0 peliculas de Ti0,/Zn0 oxysporum f. sp. dianthi utilizando luz visible
/

L o Elaboracién de curva de calibracién Mantenimiento y obtencion de esporas
Caracterizacion morfolégica por SEM con azul de metileno
— — — |
I
— ch e AT Ty ] Tratamiento fotocatalitico de las esporas
S e it T utilizando peliculas de Ti0,/Zn0
Caractenza;\ones;ructura\ par fotocatalisis con peliculas de p E
ayos Ti0,/Zn0

- = -

Evaluacion de la actividad fotocatalitica
mediante cultivo en PDA y observacion
microscopica de la suspension de esporas

tratadas

Figura 12 Disefio de actividades desarrolladas durante la ejecucion del proyecto
(Fuente: disefio propio)



6. Materiales y métodos

6.1 Determinar las condiciones para la deposicion de peliculas de

TiO2 mediante el método spin coating y de ZnO por sputtering

6.1.1 Preparacion del sustrato para la deposicion de las peliculas

Las peliculas de TiO,/ZnO fueron preparadas sobre vidrio de borosilicato con dimensiones de 76mm
X 26mm. La limpieza de estos sustratos es fundamental para la buena adherencia de las peliculas,
para lo cual fue necesario realizar un lavado de los vidrios con el fin de garantizar la eliminacion de

posibles contaminantes en la superficie (Figura 13).

Inicio

Vidrios Lavar Jabon desionizado
— |
V'dno.s en agua Sonicar t: 10 min
desionizada I
Agua desionizada Enjuagar

}
|__Vidrios en acetona__——{___ Sonicar _j+=— t: 10 min |

| Vidrios en isopropanol ——{ __Sonicar __J+—— t: 10 min |

3
[ Vidrios en etanol  ——{  Sonicar  J+——— t: 10 min |

Vidrios en agua Sonicar t: 10 min
destilada T
Nitrdgeno presurizado Secar
Fin

Figura 13 Proceso de lavado de vidrios



6.1.2 Deposicion de las peliculas: Método spin coating

1. Preparacién de la suspension de TiO,. Se pesaron 20 g de TiO,, se maceraron durante 20
minutos y fueron transferidos a un vaso de precipitados, al cual se adicionaron 30 mL de
isopropanol, 50 mL de agua desionizada, 10 mL de isopropanol y 10g PEG 1000, agitandose

constantemente durante 2 horas, finalizando en un bafio de ultrasonido por 15 minutos

como se presenta en la Figura 14.

( Inicio )

’ Balanza

}_

| Pesar |— Hombitan (TiO,,
| Vidrio dereloj  [—
Mortero Macerar t: 20 min
| Beaker }—‘E‘ﬂ@‘_ Isopropanol,_PEG 1000, agua
desionizada
] Plancha de agitacion }—'{ Agitar |<—{ t2h
| Bario de ultrasonido H Sonicar |'—{ t: 15 min

2. Se depositd la pelicula utilizando el método spin coating: 1 mL de la suspensién de TiO, se
colocé sobre el sustrato (vidrio de borosilicato) que se encuentra en un soporte giratorio,
se procedié a aumentar la velocidad del soporte (1000 r.p.m. y 2000 r.p.m.) y se mantuvo
por 30 segundos con el fin de extender la suspensidn por todo el sustrato; luego, se redujo
la velocidad del soporte hasta detenerse completamente para que la suspensidon se
homogenice sobre el sustrato. Finalmente, se calcinaron las peliculas a tres temperaturas

diferentes (300°C, 500°C y 550°C) con el fin de eliminar los solventes organicos presentes

Fin

en la suspension (Figura 15).

Figura 14 Proceso de elaboracion de la suspensidn de TiO;




6.1.3 Deposicion de las peliculas de ZnO mediante el método sputtering
Se procedid a depositar el 6xido de zinc por medio de la técnica sputtering como se describe en la
Figura 15.
1. Secolocé el vidrio con la pelicula de TiO; en el soporte a 11 cm del sustrato dentro del Sputter.
2. Se colocd el precursor de Zinc metalico en el soporte para el blanco dentro del Sputter.
3. Secerrd la camara del Sputter y se alimenté con una mezcla de argdn y oxigeno.

4. Se activé el equipo y se generd un diferencial de potencial dirigido al blanco (precursor de

Zn0) durante 20 minutos y 30.
( Inicio )

| Spin coater }—'| Programar | |

V: 1000 rpm t: 30s |
V:2000 pmt: 30s |

% - | Gotero }—-| Depositar |<—{ 1 gota de suspension de TiOﬂ
% § Plancha de Py
g calentamient ——— Calentar |— T. 100°C t:40s |
. T.300°C t: 3 |
| Mufla ——— Calcinar T.500°Ct: 3h
- T.550°C t: 3h |

~| Objetivo de Zn metalico t:20 min ‘

| Sputter }—-| Depositar |'—

Fin

Objetivo de Zn metalico t:30 min

Figura 15 Proceso completo de elaboracion de peliculas de TiO,/ZnO

6.2 Configuracion del reactor

Para establecer la configuracion del reactor es necesario validar diferentes parametros como la
Fuente de iluminacidn, se seleccionan fuentes de iluminacion con diferentes longitudes de onda (luz
blanca, radiacion ultravioleta) en diferentes ubicaciones dentro del reactor. Con el fin de evaluar el

mejor comportamiento fotocatalitico al reaccionar con las peliculas.



Localizaciéon del fotocatalizador, al momento de colocar la pelicula dentro del reactor se evalua la
mejor ubicacion al realizar diferentes degradaciones con la misma concentracién y el mismo tiempo,

aquella ubicacion que presente un mejor resultado es la cual se usa en cada uno de los ensayos.

Método de agitacién dentro del reactor: se selecciona el método adecuado de agitacidn dentro del
reactor garantizando la integridad de las peliculas y la adecuada interaccién entre las peliculas y la

suspension.

6.3 Evaluacion fotocatalitica con azul de metileno de las peliculas

de TiO»/ZnO

1. Se determind el maximo de absorbancia espectral del azul de metileno (Merck) usado en
este estudio, mediante el uso del espectrofotometro Merck® prove 600, con lecturas en

el espectro de 400 nm a 900 nm con intervalos de 0,5 nm.

2. A partir de la curva de calibracion utilizando 10 concentraciones diferentes de azul de
metileno (1-10 ppm) con el espectrofotdmetro Merck® prove 600 a la longitud de onda
determinada en el paso 1, se realiz6 una regresién lineal basada en la ecuaciény = a +
bx para realizar el seguimiento de la concentracidn de azul de metileno durante el proceso

de fotocatalisis.

3. La pelicula de TiO; se ubicd dentro del fotorreactor en forma paralela a la fuente de
iluminacion (led de alta potencia), para la circulacién de aire se utiliza una manguera de

silicona conectada a una bomba de aireacién.

4. Se adicionaron 30 mL de una solucién de azul de metileno de 8 ppm y se puso en

funcionamiento todo el sistema.

5. Se midié la absorbancia en el espectrofotdmetro tomando muestras de la solucidn de azul
de metileno, se tomaron 6 muestras en intervalos de 60 segundos empezando en el
tiempo 0, posteriormente se realizaron 5 tomas cada 5 minutos y finalmente 3 tomas cada

10 minutos completando asi una hora de reaccién.

6. Finalizado el proceso se elaboré una curva de degradacién mediante la ecuacion de la recta

y—a
obtenida de la curva de calibracion, esta ecuacién toma la forma x = - donde (x) es la



6.4

6.5

concentracién y (y) es la absorbancia. Se graficaron los datos obtenidos de la

concentracién (ppm) frente al tiempo (min) que durd la reaccion fotocatalitica.

7. Este proceso se repitio utilizando peliculas de TiO,/ZnO y de ZnO por triplicado.

MEDIO DE CULTIVO Y CONDICIONES DE CRECIEMIENTO DE

Fusarium oxysporum f. sp. dianthi

En 30 frascos Schott de 250 mL se sembraron en 70 mL de caldo Sabouraud una porcién de
0,5cm X 0,5 cm del hongo previamente incubado, es incubado a 25°C con agitacion de 50 rpm
durante 15 dias.

Se utilizdé un Erlenmeyer de 500 mL con desprendimiento lateral estéril y una bomba de vacio
se filtraron las esporas (microconidias) a través de una malla de nylon SEFAR® PCF estéril con
un didmetro de poro de 22 um (SEFAR, Suiza).

El filtrado se recolectd en un frasco Schott de 1000 mL; posteriormente, fue distribuido en
tubos tipo Falcon de 15 mL, para la concentracion de esporas mediante centrifugacion (5
minutos a 4000 rpm).

El precipitado fue resuspendido en caldo Sabouraud, y se realizé el conteo de las esporas
obtenidas utilizando una camara de Neubauer para preparar la suspension de esporas en una
concentraciéon determinada de 2,5 X 10° esporas/mL para los ensayos de fotocatdlisis

heterogénea.

Evaluacion fotocatalitica bioldgica de las peliculas de TiO,/ZnO

frente a Fusarium oxysporum f. sp. dianthi

La suspensidn de esporas concentradas de 2,5 X 10° esporas/mL se deposita dentro del reactor en

donde interactta con las peliculas de didxido de titanio y oxido de zinc (TiO»/Zn0) y la fuente de

iluminacidn, en agitacion por corriente de aire.

1. La pelicula de TiO,/ZnO se dispuso en forma vertical dentro del fotorreactor.

2. Se adicionaron 30 mL de la suspensién de esporas.



3. Posteriormente, se dispuso al interior un led UV de alta potencia de 3W (A=390nm-395 nm),
una manguera de silicona por la cual circulaba el aire que provenia de la bomba de aireacion, y
se puso en funcionamiento todo el sistema.

4. Se tomaron muestras cada 50 minutos por 250 minutos, se observd por medio de un
microscopio Optico si presentaba dafio estructural en las esporas y usando la camara de
Neubauer se hizo un seguimiento de la concentracidn a través del tiempo realizando un conteo
de estas.

5. Se realiz6 el mismo procedimiento cambiando la fuente de iluminacién por un led de luz blanca

de alta potencia (3W) (A=600nm).

6.6 Caracterizacion morfoldgica y estructural de las peliculas de

TiOz/ZI’lO

Con el fin de evaluar la estructura y la cristalizacién de las peliculas se realiza la caracterizacion
morfolégica mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) y la caracterizacion estructural

mediante difraccion de rayos X de las peliculas de TiO,/ ZnO que presentaron actividad antimicética.



7. Resultados y discusion

7.1 Deposicion de las peliculas por spin coating y sputtering

Homogeneidad: Se espera que las peliculas sean altamente homogéneas, esto no solamente
ayudara a que las medidas sean de buena calidad, y a su vez contribuye a su reproducibilidad que

se determina por un examen visual.

Adherencia: Se realizé el test de la cinta el cual consiste en, colocar cinta adhesiva comercial sobre

la pelicula, se retira de forma rdpida y contundente de la misma.

Actividad fotocatalitica: se evalud realizando remociones de azul de metileno que es la sustancia

utilizada normalmente para hacer estas verificaciones.

7.2 Caracterizacion de peliculas de didxido de titanio y oxido

de zinc

Para la elaboracion de las peliculas de diéxido de titanio se utilizé el Hombitan AFDC Sachtleben el
cual tiene un tamano de particula de 466 nm. Los demas reactivos utilizados para la elaboracién de

las peliculas se esperan hayan sido eliminados completamente en la etapa calcinacion.

——Tio,

Intensidad (u.a.)
|
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Grados (20)

Figura 16 Caracterizacion estructural de las peliculas de TiO2- ZnO por XRD



La Figura 16 muestra la caracterizacion estructural realizada por difraccién de rayos X muestra la
composicion de la pelicula de didxido de titanio depositada a partir de una suspensidn elaborada
con Hombitan AFDC Sachtleben con tamafio de particula de 466 nm(38), se puede observar en el
XRD el crecimiento de las estructuras policristalinas del TiO, de anatasa y rutilo, los reflejos
presentes en el TiO,en 26: 27.9 y 208: 56.9, se encuentran asociados a los planos (1 10)y (2 2 0) de
la fase rutilo (JCPDS #021-1276) y los otros dos reflejos en 26: 25.5 y 26: 48.3 asociados a los planos
(101)y(200)delafase anatasa (JCPDS #021-1272)(39). Por otra parte, los difractogramas de Rayos
X de las peliculas modificadas con ZnO no mostraron ningln pico perteneciente al ZnO lo cual es

atribuido al espesor de la pelicula depositada en la modificacién.

S«

SEM HV: 20.0 KV WD: 8.00 mm 1 g SEM HV: 20.0kV wo:g00mm || [1111
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE 5pm SEM MAG: 65.0 kx Det: SE 500 nm
View field: 20.8 pym | Date(m/dly): 09/13/21 View field: 3.19 pym |Date(m/dly): 09/13/21

"

Figura 17 Caracterizacion morfoldgica por SEM
Las flechas en la imagen de la derecha sefialan las protuberancias de ZnO sobre el TiO,

La caracterizacién morfoldgica de la pelicula de TiO,/ZnO se realizé por medio de microscopia
electrénica de barrido (SEM). Los electrones secundarios permiten visualizar la topografia sobre la
pelicula presentando asi la homogeneidad de los depdsitos sobre el sustrato de vidrio (Figura 17),
también se pudo observar la naturaleza porosa de la pelicula. Finalmente se confirma el tamafio de
particula que corresponde a la especificacion técnica la cual es alrededor de 466 nm. Imagenes mas
cercanas nos muestran pequenas particulas de forma esférica de alrededor de 50 nm que atribuimos
al crecimiento de ZnO sobre las nanoparticulas de TiO, mds grandes (466 nm), en la figura 17 estas

particulas son sefialadas con las flechas rojas.
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Figura 18 Caracterizacion estructural pelicula de didxido de titanio y éxido de zinc por medio de EDX

Finalmente, los picos EDX obtenidos por la técnica SEM nos muestra la presencia de oxigeno, titanio
y zinc con los siguientes porcentajes respectivamente 43,77%, 46,45% y 11,27% esto confirma la,

relativamente, baja cantidad de zinc (Figural8).

7.3 Remocion de azul de metileno con peliculas de dioxido

de titanio

La longitud de onda de absorcion maxima del azul de metileno (Merck) usado en este estudio, es de

665 nm como se observa en la figura 19.

915 [nm]

Figura 19 Espectro de absorcion del azul de metileno



A partir de la determinacidn del maximo de absorbancia espectral se configura el espectrofotémetro
a 665 nm para realizar la curva de calibracién utilizando concentraciones de 1 ppm a 10 ppm leyendo
la absorbancia en el equipo (Tabla 3) obteniendo un coeficiente de correlacién (R%) de 0.9985 (Figura

20)

Absorbancia
0,248
0,486
0,727
0,960
1,162
1,379
1,612
1,822
2,025

10 2,191

Tabla 3 Concentracidn ppm vs Absorbancia
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Figura 20 Concentracidn ppm vs absorbancia a 665 nm

Realizando la regresion lineal de la absorbancia vs la concentracién (ppm) se obtiene la ecuacion 1,
en donde x representa la concentracién y la variable y representa la absorbancia, permite calcular
asi el valor de la concentracidn a través del tiempo en cada una de las reacciones.

Ecuacién 1
y —0.0643

0.2176

La remocién del azul de metileno mediante fotocatdlisis heterogénea con peliculas de TiO,

X =

obtenidas por el método de spin coating fue evaluada con una solucién de azul de metileno de 8
ppm a una longitud de onda de 665 nm, utilizando radiacidon ultravioleta y luz en el espectro visible.
Se calculé la media de la absorbancia de tres repeticiones y con base en ella se calcularon Ila

concentracién y el porcentaje de remocién (Tabla 4).



TiO2 UV TiO2 Vis

t Abs ppm % de remocion Abs ppm % de remocion
0 1,762 7,80 0,00% 1,783 7,898 0,00%
1 1,720 7,61 2,47% 1,698 7,508 4,95%
2 1,713 7,58 2,89% 1,703 7,531 4,65%
3 1,695 7,49 3,95% 1,724 7,627 3,43%
4 1,702 7,53 3,53% 1,714 7,581 4,01%
5 1,671 7,38 5,36% 1,723 7,623 3,49%
10 1,600 7,06 9,54% 1,721 7,614 3,61%
15 1,557 6,86 12,08% 1,713 7,577 4,07%
20 1,520 6,69 14,25% 1,713 7,577 4,07%
25 1,501 6,60 15,37% 1,700 7,517 4,83%
30 1,479 6,50 16,67% 1,719 7,604 3,72%
40 1,436 6,30 19,20% 1,668 7,370 6,69%
50 1,412 6,19 20,62% 1,658 7,324 7,27%
60 1,411 6,19 20,68% 1,656 7,315 7,39%

Remocion (ppm) 1,613 Remocion (ppm) 0,584

% de Remocidn 20,68% % de Remocidén 7,39 %

Tabla 4 Remocion de azul de metileno usando radiacion ultravioleta y luz visible

Al utilizar una pelicula de TiO; con radiacidn ultravioleta después de una hora de reaccién se obtuvo
una remocién del 20,68%, a diferencia de la exposicidn de la pelicula de TiO, con radiaciéon en el

espectro visible de la luz que obtuvo una remocién en su concentracion del 7,39% (Figura 21).

Variacion de la concentracion de azul de metileno por
fotocatalisis con TiO, UV y TiO, Vis
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Figura 21 Remocidn de azul de metileno usando una pelicula de TiO; vs radiacion ultravioleta y luz visible

La actividad fotocatalitica de la pelicula de TiO; bajo radiacién ultravioleta observada fue mayor
frente a la actividad presentada por la radiacion en el espectro visible, ya que el led utilizado tiene

una longitud de onda entre 390 nm y 395 nm, correspondiendo a la radiacién UVA, la cual emite



una energia de 3,10 eV a 3,94 eV, por lo tanto, aporta la energia que se requiere para que realice la
reaccion fotocatalitica dadas las propiedades del TiO, con un Band GAP de 3,2 eV, a diferencia de la
energia emitida por el led visible que tiene una longitud de onda entre 400 nm a 800 nm que no
permite generar la reaccién fotocatalitica con la pelicula de TiO; (Figura 21), sin embargo, el
porcentaje de remocidon observado en el espectro visible se puede atribuir al fenédmeno de

absorcion de azul de metileno por el TiO (40).

Adicionalmente, la exposicién de azul de metileno Unicamente a la pelicula de TiO,, sin fuente de
iluminacién, causd una disminuciéon en la concentracién del 10,78% después de una hora de

reaccion (Tabla 5, Figura 22).

Sin luz Ti02
t (min) Abs ppm % de reduccion
0 1,706 7,545 0,00%
1 1,675 7,402 1,89%
2 1,659 7,329 2,86%
3 1,654 7,306 3,17%
4 1,637 7,227 4,20%
5 1,626 7,177 4,87%
10 1,585 6,989 7,37%
15 1,580 6,966 7,67%
20 1,567 6,906 8,47%
25 1,557 6,860 9,08%
30 1,550 6,828 9,50%
40 1,543 6,795 9,93%
50 1,527 6,722 10,90%
60 1,529 6,731 10,78%
Reduccién (ppm) 0,813
% de reduccién 10,78%

Tabla 5 Variacién de la concentracidn de azul de metileno con la pelicula de TiO;

Este porcentaje de remocién (10,78%) (Tabla 5) se puede atribuir a los procesos de absorcién que
se dan sobre la pelicula de TiO;; siendo importante resaltar que las peliculas de TiO; estan
compuestas por material particulado de tamafio nanométrico, lo cual les confiere un alta area
superficial; por otra parte, al no presentar una fuente de energia, no se genera el salto entre la
banda de valencia a la banda de conduccién (Band gap del TiO), la reaccidon se considera
fotoquimica en la fase absorbida y no se atribuye a la actividad fotocatalitica de la pelicula (40),
ademas, la ligera variacion presentada entre el minuto 50 y 60 se atribuye a la incertidumbre del

instrumento (A=+0.004)(41).
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Figura 22 Variacion de la concentracion de Azul de metileno con pelicula de TiO; sin fuente de iluminacién
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7.4 Remocion de azul de metileno con peliculas de didxido

de titanio y 6xido de zinc (TiO,/Zn0)

La remocién de azul de metileno con peliculas de TiO,/ZnO fue evaluada usando una solucién de

azul de metileno de 8 ppm a una longitud de onda de 665 nm utilizando radiacion ultravioleta y

radiacidon en el espectro visible de la luz durante un periodo de una hora. Se realizaron tres

repeticiones de cada ensayo leyendo la absorbancia y a partir de ella y la ecuacién 1 determinada

anteriormente se realiza el seguimiento de la variaciéon de la concentracién y el porcentaje de

remocion del azul de metileno (Tabla 6).

Ti02/Zn0O UV Ti02/Zn0 Vis

t Abs ppm % de remocién UV Abs ppm % de remocidn Vis
0 1,755 7,770 0,00% 1,767 7,825 0,00%
1 1,659 7,329 5,68% 1,71 7,563 3,35%
2 1,639 7,237 6,86% 1,681 7,430 5,05%
3 1,642 7,250 6,68% 1,69 7,471 4,52%
4 1,628 7,186 7,51% 1,689 7,466 4,58%
5 1,617 7,136 8,16% 1,694 7,489 4,29%
10 1,597 7,044 9,35% 1,664 7,352 6,05%
15 1,597 7,044 9,35% 1,677 7,411 5,29%
20 1,584 6,984 10,11% 1,65 7,287 6,87%
25 1,596 7,039 9,40% 1,652 7,296 6,75%
30 1,593 7,025 9,58% 1,627 7,182 8,22%
40 1,576 6,947 10,59% 1,622 7,159 8,52%
50 1,56 6,874 11,53% 1,621 7,154 8,57%
60 1,57 6,920 10,94% 1,604 7,076 9,57%

Remocién 0,850 Remocién 0,749
% de reduccién 10,942 % de reduccion 9,573

Tabla 6 Variacion de la concentracidn de azul de metileno por medio de fotocatalisis con peliculas de TiO,/ZnO UV y

TiO,/Zn0 Vis
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La disminucion de la concentracion de azul de metileno por medio de fotocatalisis heterogénea
utilizando peliculas de TiO,/ZnO presenté una reduccidon del 10,94% utilizando radiacién
ultravioleta y una reduccién del 9,57% utilizando radiacién en la regién visible del espectro después
de una hora de reaccién (Tabla 6), a través del tiempo, se presentan ligeras variaciones en la
absorbancia leida en el equipo, esta variacidn se atribuye a su precision de absorbancia propia del

espectrofotometro de + 0.004(41).

La Figura 22 nos muestra cémo el dxido de zinc modifica la actividad fotocatalitica del diéxido de
titanio, se evidencia que disminuye el porcentaje de remocién de azul de metileno utilizando como
fuente de iluminacién radiacién ultravioleta con respecto a las peliculas de TiO,, pues pasa de tener
un porcentaje de remocién del 20,68% (Figura 21) a uno del 10,94% (Figura 23), sin embargo, al ser
expuestas las peliculas de TiO,/ZnO a radiacidn en la regidn visible del espectro el porcentaje de

remocién del azul de metileno aumenté del 7,39% (Figura 21) al 9,57% (Figura 23).

Al integrar ambos semiconductores se realiza una modificacién en el band gap y la energia
necesaria para realizar el proceso fotocatalitico, y debido a este fendmeno se presenta un mayor
porcentaje de remocion al usar la pelicula combinada utilizando radiacién en la regién visible del

espectro con respecto al uso de la pelicula Unicamente con TiO; usando la misma fuente de

radiacion

5300 Variacion en la concentracion de azul de metileno por oows S

y P . . . . f 0
£ fotocatalisis con peliculas de TiO JZnO UV y TiO /Zn0O Vis 3
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uv Vis % de remocion UV % de remocion Vis

Figura 23 Variacion en la concentracion de azul de metileno por medio de fotocatalisis heterogénea utilizando peliculas

de TiO2/ZnO UV y TiO2/ZnO Vis

7.5 Mantenimiento del hongo fitopatogeno y obtencion de

las esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi



Durante el estudio se mantuvo una cepa de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi del cepario de
la Universidad Colegio Mayor de Cundinamarca en Agar Sabouraud (AS) y Agar Papa dextrosa

(PDA) (Figura 24).

Papa dextrosa Agar (PDA) Agar Sabouraud (AS)

Superficie Revés Superficie Revés

Figura 24 Hongo fitopatdgeno F. oxysporum f sp. dianthi

A partir de las placas incubadas por siete dias se sembré un disco de agar de 0,8 cm de diametro
en frascos Schott de 250 mL con 70 mL de caldo Sabouraud que fueron incubados por 15 dias
a 25°Ca 50 rpm en oscuridad (Figura 25.A) se realizo la filtracion utilizando mallas de nylon de
22um y la suspension filtrada (Figura 25.B) es separada en tubos tipo Falcon de 15 mL (Figura
25.C), posteriormente es centrifugada a 4000 rpm durante 5 minutos (Figura 25.D), por ultimo
se empled una camara de Neubauer y el microscopio éptico para obtener recuentos (Figura
25.E) obteniendo en promedio de 3,5 X 10° esporas/mL; debido al didmetro de apertura de la

malla de 22 um Unicamente fueron recolectadas microconidias.

CENTRIFUGACION

CONTEODE
ESPORAS

CONTEODE
ESPORAS

Figura 25 Proceso de recoleccién y conteo de las esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi



7.6 Evaluacion de la actividad fotocatalitica de las peliculas
de TiO,, ZnO y TiO,/ZnO sobre las esporas del hongo
fitopatdgeno Fusarium oxysporum f sp. dianthi.

Dentro del reactor se puso la suspension de esporas (20 mL, 2,6 X 10° esporas/mL), se colocé la
pelicula de manera paralela a la fuente de iluminacién (Figura 26. Ay B), como fuente de iluminacién
se usaron luces led de alta potencia de 3W (radiaciéon UV y Luz blanca) y como sistema de agitacion
se utilizé una bomba de agua (Figura 26. C, D), se realizé la evaluacién del tratamiento mediante
observacién al microscopio utilizando una cdmara de Neubauer durante 250 minutos en intervalos

de 50 minutos.

F

Figura 26 Configuracion del fotorreactor
A. Fuente de iluminacidn. B. Pelicula fotocatalitica (TiO2, ZnO o TiO2/Zn0). C. Ingreso de aireacion. D. Suspension
de esporas. E. Bomba de aire. F. fuente de poder para la fuente de iluminacidn.

A continuacion, se presenta el porcentaje de reduccion en la concentracién de esporas en diferentes
pruebas realizadas con peliculas de TiO, y pelicula de TiO>/ZnO usando 20 mL de una suspensién de
esporas de Fusarium oxysporum f sp. dianthi con una concentracién de 2,6 X 10° esporas/mL por

250 minutos de reaccién (Tabla 7).

Pelicula de TiO; Pelicula de TiO2/ZnO
Tiempo (min) Promedio % promedio % Promedio % Promedio %
reduccion UV reduccidn Vis Reduccién UV Reduccidn Vis
0 0,00% 0,00% 0,00% 0,00%
50 26,64% 25,24% 36,92% 39,58%
100 37,97% 42,06% 49,14% 60,49%
150 44,93% 62,17% 70,24% 77,20%
200 58,34% 64,16% 82,67% 84,71%
250 67,49% 76,45% 90,13% 92,33%

Tabla 7 Variacién en el promedio del porcentaje de reduccion en la concentracion de esporas de Fusarium oxysporum f.
sp. dianthi por medio de fotocatalisis utilizando peliculas de TiO, y peliculas de TiO,/Zn0O usando radiacion UV y Vis




La concentracion de esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi utilizando las peliculas de TiO;
presentd un porcentaje de reduccién en promedio del 67,49% y del 76,45%, usando como fuente
de iluminacién radiacién ultravioleta y luz visible, respectivamente (Tabla 7, figura 27); sin embargo,
en promedio se presentd una reduccidén del 90,13% (radiacion UV) y del 92,33% (luz blanca)
utilizando peliculas de TiO2/ZnO en un tiempo de reaccidén de 250 minutos (Tabla 7, Figura 28). El
aumento en su actividad fotocatalitica se presenté principalmente por el acoplamiento en sus Band
Gap entre el TiO,y el ZnO, los cuales reducen su espacio entre la banda de conduccidn y la banda
de valencia disminuyendo asi la recombinacién electrén-hueco, es decir, disminuyendo el

requerimiento de energia, lo que a su vez genera una mayor difusion sobre la superficie de cargas

positivas y negativas aumentando asi las reacciones de oxido-reduccion en la suspension (42).

Variacidn en el porcentaje de concentacién de esporas por
fotocatalisis con TiO, UV y TiO, Vis
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Promedio % de reduccién

o

50 100 150 200 250 300
tiempo (min)

Promedio % reduccién UV promedio % reduccion Vis

Figura 27 Porcentaje de reduccion de las esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi por fotocatélisis heterogénea
TiO, UV y TiOy Vis

Variacion en el porcentaje de la concentracion de esporas por fotocatalisis con
TiO,/Zn0O UV y Ti0,/Zn0 Vis
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Figura 28 Variacion en el porcentaje de la concentracion de esporas por fotocatalisis con TiO,/ZnO UV y TiO,/Zn0O Vis



El seguimiento de la concentracién de las esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi por medio
observacién microscépica y uso de la cdmara de Neubauer permitié determinar la disminucion de
la concentracién a través del tiempo, asi como el inicio de la aparicidn de residuos de material celular
de las esporas debido a las especies reactivas de oxigeno generadas por el proceso fotocatalitico
ocasionando inicialmente deterioro en la pared celular y posteriormente en la membrana

citoplasmatica (Figura 29) (43).

Figura 29 Deterioro de la integridad de la membrana celular de las microcinidias al ser expuestas a tratamiento
fotocatalitico
A. Conteo inicial de esporas (0 minutos de tratamiento), B y C. 50 minutos de tratamiento, D. 250 minutos de
tratamiento usando peliculas de TiO2/ ZnO y radiacién en la region visible del espectro.

La figura 29 muestra la pérdida de la integridad celular y disminucién de la concentracién de las

esporas causada por el tratamiento fotocatalitico a través del tiempo, evidenciada por el bajo

numero de esporas por cuadrante en los tiempos y presencia de restos de material celular.

El ensayo de crecimiento en los medios de cultivo PDA y Agar Sabouraud permitié analizar la
viabilidad de las esporas después de ser tratadas fotocataliticamente con las peliculas de TiO;, ZnO
y TiO2/Zn0. Se sembrd 1 mL de la suspension de estas esporas tratadas en PDA y Agar Sabouraud v,

después de cinco dias de incubacién a 25°C, se observé crecimiento del hongo (Figuras 30, 31y 32).

Luego de la reaccién fotocatalitica de la pelicula de TiO, sobre las esporas de Fusarium oxysporum
f. sp. dianthi, se observd crecimiento del hongo a una concentracidn que permitié identificar
colonias independientes (Figura 30), por lo tanto, la reaccién afecté la viabilidad de las esporas, ya
que se habia iniciado con una concentracidn de esporas 2,6 X 108 esporas/mL que al ser sembradas
en placa es imposible identificar colonias individuales puesto que se presenta crecimiento uniforme
sobre todo el medio que sugiere la viabilidad de las esporas en la concentracion inicial (Figura 30),
resultado que complementa y confirma el efecto del tratamiento descrito segun el porcentaje de

reduccién de la concentracidn de esporas.



Pelicula de TiO2

Suspensidn tratada con radiacién UV en medio Papa Suspensidn tratada con radiacién UV en medio Agar
dextrosa Agar (PDA) Sabouraud (AS)
Superficie Revés Superficie Revés

Papa dextrosa Agar (PDA) Agar Sabouraud (AS)

Suspensidn tratada con radiacion Visible en medio Suspensidn tratada con radiacidn Visible en medio

Revés

Superficie Revés Superficie

—

Control negativo: Esporas sin tratamiento

Suspension de esporas Superficie PDA Revés PDA

,

Figura 30 Fotocatalisis heterogénea con peliculas de TiO; UV y TiO; Vis sobre microconidias de Fusarium oxysporum f. sp.
dianthi

Se observé un mayor crecimiento de las esporas tratadas en medio PDA y Agar Sabouraud utilizando
radiacion visible que en las tratadas con radiacién ultravioleta, ya que el TiO, en el espectro visible
no presenta actividad fotocatalitica, mientras que si se genera con radiacion ultravioleta, puesto
gue esta aporta la energia que se requiere para que se lleve a cabo la reaccién fotocatalitica dadas

las propiedades del TiO, con un Band GAP de 3,2 eV (40) (Figura 30).

La reaccidn fotocatalitica de la pelicula de ZnO sobre una suspension de esporas de Fusarium
oxysporum f. sp. dianthi (2,6 X 10° esporas/mL) fue evaluada mediante la observacién del
crecimiento de las esporas tratadas en PDA y Agar Sabouraud después de cinco dias de incubacion
a 25°C. Se observo crecimiento de colonias aisladas del hongo a partir de las esporas a diferencia de

las no tratadas que muestran un crecimiento uniforme (Figura 31).




Pelicula de ZnO

Suspensidn tratada con radiaciéon UV en medio Papa Suspensidn tratada con radiacién UV en medio Agar
dextrosa Agar (PDA) Sabouraud (AS)

Superficie Revés Superficie Revés

Suspensidn tratada con radiacion Visible en medio Suspensidn tratada con radiacidn Visible en medio

Papa dextrosa Agar (PDA) Agar Sabouraud (AS)
Revés

Superficie Revés Superficie

Control negativo: Esporas sin tratamiento
PDA Revés AS Superficie AS
- p——

Suspension de esporas

Figura 31 Fotocatalisis heterogénea con peliculas de ZnO UV y ZnO Vis sobre microconidias de Fusarium
oxysporum f. sp. dianthi

La suspensién de esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi tratada con la pelicula de ZnO
presentd un mayor crecimiento utilizando como fuente de iluminacién radiacidn ultravioleta que
luz visible (Figura 31), debido a que el ZnO no presenta actividad fotocatalitica bajo radiacidn
ultravioleta, sin embargo, bajo radiacidn en espectro visible de la luz presenta una interaccién con
la pared celular de las esporas del hongo donde se presenté deterioro en su pared celular,
desnaturalizacidn de las proteinas y rompimiento en las cadenas de electrones generando a su vez

muerte celular de las esporas (44).

La reaccidn fotocatalitica de las peliculas de TiO,/ZnO sobre la suspensién de esporas causé una
disminucién en la concentracion de ellas, evidenciada por el bajo nimero de colonias presentes en

los medios de cultivo. Se observdé un mayor crecimiento en la suspensidn tratada con radiacion



ultravioleta en comparacion con la tratada con radiacidn en el espectro visible de la luz en donde
no presentaron crecimiento durante este mismo periodo de incubacidn (5 dias) (Figura 32) y tres
dias mas de observacidn (8 dias), resultado que complementa y confirma el efecto del tratamiento

descrito segun el porcentaje de reduccion de la concentraciéon de esporas.

La figura 32 muestra el comportamiento de la suspensidn de esporas de Fusarium oxysporum f. sp.
dianthi tratada con las peliculas de TiO,/Zn0O, donde se observé un menor crecimiento con respecto
a la pelicula que tenia Unicamente TiO,y ZnO, tanto con radiacién ultravioleta como con radiacién

en la region visible del espectro.

Pelicula de TiO2/ZnO

Suspensidn tratada con radiacién UV en medio Papa Suspension tratada con radiacion UV en medio Agar
dextrosa Agar (PDA) Sabouraud (AS)
Revés Superficie Revés

Superficie

=g

Suspensidn tratada con radiacion Visible en medio Suspensidn tratada con radiacién Visible en medio Agar

Papa dextrosa Agar (PDA) Sabouraud (AS)
Superficie Revés Superficie Revés

—

Control negativo: Esporas sin tratamiento

Suspension de esporas Superficie PDA Revés PDA

Figura 32 Fotocatalisis heterogenea con peliculas de TiO2/ZnO UV y TiO,/Zn0O Vis sobre microconidias de Fusarium
oxysporum f. sp. dianthi

La reaccidn fotocatalitica con peliculas de TiO,/ZnO generd una disminucidn en la concentracién de

esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi (Figura 32); al combinar ambos semiconductores (TiO,



y Zn0) se modificd el comportamiento fotocatalitico de las peliculas obteniendo una mayor
actividad en el espectro visible de la luz, debido al acoplamiento entre su Band Gap aumentando la
difusidn de carga y a su vez las reacciones de oxido-reduccién entre la suspension de esporas y la
pelicula obteniendo un mejor comportamiento fotocatalitico con respecto a las peliculas de TiO;
(Figura 30) 0 ZnO (Figura 31) en la regidn visible del espectro (42). Lo anterior sugiere que la reaccion
fotocatalitica de la combinacién de estos semiconductores es mas eficiente, por lo cual el
tratamiento fotocatalitico recomendado para el control del fitopatdégeno Fusarium oxysporum f. sp.
dianthi es mediante el uso de peliculas de TiO,/ZnO utilizando radiacién en el espectro visible de la

luz.



8. Conclusiones

1. Se determinaron las mejores condiciones para obtener una pelicula de TiO,/ZnO de calidad
para realizar este estudio: (1) se fijé el TiO;al sustrato mediante la técnica de spin coating a
una velocidad de 1000 rpm durante 30 segundos, utilizando una suspension de TiO; Hombitan
AFDC Sachtleben cuya composicién fue de 20 g de TiO,, 10 g de PEG 1000, 50 mL de agua, 10
mL de isopropanol; (2) el sustrato + pelicula de TiO; posteriormente fue calcinado a 550°C
durante 3 horas; (3) la modificacién con ZnO se realizé por el método de sputtering, colocando
el sustrato a una distancia de 11 cm del blanco de Zinc metdlico en un ambiente de Ary O,
con un tiempo de deposicién de 30 minutos a 275 Wy 0.7 Pa.

2. La caracterizacion estructural por XRD determind que el TiO; presente en la pelicula estd
compuesto por las fases anatasa y rutilo segin el patrén de difraccién observado, en tanto
gue el ZnO no generd ningun patrén de difraccion. La caracterizacién morfolégica mediante
SEM permitié confirmar la homogeneidad y porosidad de la pelicula, asi como el tamafio de
particula de aproximadamente 460 nm para el TiO,y alrededor de 50 nm para el ZnO;
adicionalmente, los picos EDX obtenidos por la técnica SEM mostraron la presencia del 43,77%
de oxigeno, 46,45% titanioy 11,27% zinc.

3. El tratamiento con peliculas de TiO, durante 250 minutos de exposicion sobre la suspensién
de esporas de F. oxysporum f sp. dianthi causé una reduccién superior al 60% en la
concentracién de esporas. El tratamiento afectd la viabilidad, aunque se observé crecimiento
de colonias independientes en medio de cultivo, siendo mayor el nimero de colonias a partir
de la suspensiéon tratada con radiacion en espectro visible de la luz con respecto a la
suspensidn de esporas tratadas con radiacién ultravioleta.

4. El tratamiento con peliculas de ZnO durante 250 minutos de exposicion sobre la suspensiéon
de esporas de F. oxysporum f sp. dianthi generd un deterioro en la membrana celular de las
esporas, lo cual se vio reflejado en la presencia de material celular finalizando el proceso de
reacciéon fotocatalitica. Se observd crecimiento de colonias independientes en medio de
cultivo, siendo mayor el nimero de colonias a partir de la suspensién tratada con radiacién
ultravioleta con respecto a la suspension de esporas tratadas con radiacién en espectro visible

de la luz.



El tratamiento con las peliculas de ZnO causd una mayor afectacion en la viabilidad de las
esporas de F. oxysporum f sp. dianthi con respecto a las al tratamiento con las peliculas de
TiO,.

El tratamiento con peliculas de TiO,/ZnO durante 250 minutos de exposicién sobre la
suspension de esporas de F. oxysporum f sp. dianthi causé una reduccion superior al 90% en
la concentracién de esporas. Aunque se observé crecimiento de colonias independientes en
medio de cultivo a partir de la suspensidn tratada con radiacion ultravioleta, el nimero de
colonias independientes fue menor al observado en los tratamientos con las peliculas de TiO;
y ZnO.

La suspension de esporas F. oxysporum f. sp. dianthi tratadas con peliculas de TiO,/ZnO y
radiaciéon en el espectro visible de la luz no presenté crecimiento de colonias del hongo, por
lo tanto, este es el tratamiento que presentd la mejor actividad fotocatalitica sobre las esporas
del hongo fitopatégeno en suspension.

El tratamiento aplicado a las esporas de Fusarium oxysporum f. sp. dianthi utilizando peliculas
de TiO,/ZnO vy radiacién en la region visible del espectro presenté la mejor actividad
fotocatalitica, por lo tanto, causé la mayor pérdida de la integridad celular y disminucién en
un 100% del crecimiento de las esporas en medio de cultivo. De tal modo, se esperaria que al
aplicarlo a gran escala en las aguas de riego de los invernaderos de cultivo de clavel se
controlaria la concentracién de este fitopatégeno en ellas sin afectar a los manipuladores

directos.
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