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I.  RESUMEN 

Las nanopartículas de TiO2 han sido objeto de investigación a gran escala desde la 

última década por tener muchas propiedades que se están aprovechando en áreas como 

medicina, electrónica, medioambiente. Se sintetizaron nanopartículas de TiO2 dopadas con 

calcio, plata y platino por medio de la técnica sol-gel. Los materiales sintetizados se 

caracterizaron por IR en donde se muestran bandas de 430 a 760 cm -1 que representan a la 

anatasa y bandas de 560 a 764 cm-1 que representan al rutilo y bandas de 650 a 1000 cm -1 

que representa a la especie O–Ti–O. En DRX se obtuvo fase anatasa utilizando como 

disolvente ciclohexanol y alcohol terbutilico y se obtuvo una mezcla de fases de anatasa y 

rutilo utilizando como disolvente alcohol bencílico. En las muestras dopadas: con calcio se 

obtuvo la fase de perovskita (CaTiO3), con plata se obtuvo la fase de rutilo y la fase Ti–Ag  

y con platino se obtuvo la fase de rutilo y la fase Ti–Pt. En MEB los materiales sintetizados 

no se observar la morfología ya que son polvos y todas las muestras se ven similares, se 

realizó el EDS a cada una de las muestras obteniendo su composición elemental. En MFA 

se obtuvo el tamaño de partícula del TiO2 con ciclohexanol, alcohol bencílico y alcohol 

terbutilico respectivamente con rangos de 1.15 a 12.5 nm, 3.07 a 10.9 nm y 2.27 a 14.5 nm. 

El CaTiO3 tamaño de partícula con rango de 4.56 a 60.8 nm. En MET se logra obtener 

patrones de difracción de TiO2 con ciclohexanol y alcohol bencílico como disolvente y se 

obtiene el anillo correspondiente a anatasa y rutilo respectivamente. En CaTiO3  se obtiene 

un patrón de difracción con  una fase semicristalina, el TiO2–Ag se obtiene un patrón de 

difracción con una fase semicristalina, de igual manera en el TiO2–Pt. 
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II.  INTRODUCCIÓN 

La síntesis de los nanomateriales de TiO2 ha sido de gran interés en estos últimos años 

ya que este material al reducir su tamaño de partícula presenta nuevas propiedades físicas y 

químicas. Los investigadores se han dedicado en el desarrollo de nuevas tecnologías a base 

de nanomateriales de TiO2 como fotocatalizador, componente de celdas solares,  sensores 

de gases y humedad, lentes ópticos  por mencionar las aplicaciones predominantes. El 

presente proyecto, incluye definir el proceso de síntesis por medio del método sol-gel de 

TiO2 nanométrico dopado con metales (Ag+, Ca+2, Pt+4)  que de una manera u otro, le 

confieren propiedades definidas al TiO2; la introducción de plata (Ag+), mejora las 

propiedades fotocatalíticas como agente bactericida,  el  Ca+2 dentro de estructura del TiO2  

le confiere biocompatibilidad y servir de soporte para transportar hidroxiapatita para la 

regeneración de los huesos y el Pt+4 trae una mejora en sus propiedades catalíticas y puede 

ser utilizado en la producción de hidrógeno. Los materiales sintetizados, se van a 

caracterizar químicamente por: espectroscopia infrarroja (IR), difracción de rayos X 

(DRX), microscopia de fuerza atómica (FMA), microscopia electrónica de barrido (MEB) y 

microscopia electrónica de transmisión (MET). 
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2.1. PROBLEMÁTICA DE LA INVESTIGACIÓN  

Actualmente el planeta y la sociedad se encuentran en una serie de problemas 

empezando por el calentamiento global causado por el CO2 que se va a la atmósfera a causa 

de utilizar en exceso los combustibles fósiles para obtener energía que demanda la 

población. El TiO2 tiene propiedades fotocatalíticas y es utilizado como componente de 

celdas solares que transforma la energía del sol en electricidad, obteniendo electricidad de 

una fuente renovable. El presente proyecto tiene como fin sintetizar nanomateriales a base 

de TiO2 dopado con Ca+2, Ag+ y Pt+4, que permitan obtener celdas solares con una mayor 

eficiencia a las actuales. 
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III.  HIPÓTESIS 

 Por medio de la técnica sol-gel se pueden obtener nanopartículas (1-100 nm) de 

TiO2 y que posiblemente se encuentren dopadas con calcio, plata y platino. 
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IV.  JUSTIFICACIÓN  

 En presente proyecto pretende contribuir en diseñar, formular y elaborar un material  

de TiO2 dopado con Ag+, Ca+2 y Pt+4 en escala nanométrica que permita extender su 

aplicación  en el campo de biomateriales y de componente de fotocatalizador para incluir en 

otras formas de generar energía, puede mencionarse, fotoceldas, apoyo para generar 

hidrógeno, principalmente.     
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V. OBJETIVO 

Sintetizar nanopartículas de TiO2, TiO2 dopadas con: calcio, plata y platino 

aplicando la técnica de sol-gel. 

5.1. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

1. Diseñar un método de sol-gel más sencillo para poder sintetizar las nanopartículas 

dopadas con: calcio, plata y platino. 

2. Caracterizar mediante análisis químico: espectroscopia infrarrojo, difracción de 

rayos X. 

3. Obtener tamaño de partícula a través de microscopia de fuerza atómica. 

4. Caracterizar morfológicamente por microscopia electrónica de barrido y 

microanálisis de EDS.  

5. Obtener tamaño de partícula y patrón de difracción por microscopia electrónica de 

transmisión. 
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VI.  METAS 

1. Optimizar las condiciones experimentales para obtener nanopartículas de TiO2  por 

medio de la técnica sol-gel. 

2. Una vez implementado el proceso de sol-gel, introducir en sistema de TiO2 de forma 

independiente iones de calcio, plata o platino. 

3. Incluir dentro de futuras líneas de investigación, una propuesta de  seguimiento de 

la línea para sus respectivas aplicaciones en el área de medioambiente, salud y 

materiales. 

4. Publicar 2 artículos en revistas internacionales. 

5. Obtener el título de Maestro en Ciencias. 
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VII.  IMPACTOS  

7.1. IMPACTO CIENTÍFICO 

Contribuir con la síntesis de materiales de TiO2 dopadas con Ca+2, Ag+ y Pt+4 que se 

encuentren dentro de la escala nanométrica (1-100 nm). 

7.2. IMPACTO TECNOLÓGICO 

Que en un futuro se puedan crear tecnologías con las nanopartículas de TiO2 dopadas 

con calcio, plata y platino como: biomaterial que ayude al transporte de nanomateriales 

(hidroxiapatita) para  mejorar la salud, generar materiales con propiedades bactericidas para 

lugares que requieran asepsia y generar catalizadores de alta eficiencia para gases (COx, 

NOx).  

7.3. IMPACTO AMBIENTAL 

El TiO2 dopado con plata posee propiedades fotocatalíticas y ayuda a la eliminación de 

agentes bacterianos (E. coli y S. aeurus). El TiO2 dopado con platino tiene propiedades 

catalíticas y degrada contaminantes atmosféricos (COx y NOx).   

7.4. IMPACTO SOCIAL 

Las nanopartículas de TiO2 dopado con calcio es un biomaterial que se utiliza como 

medio de transporte de sustancias o medicamentos en el cuerpo para mejorar la salud,  el 

TiO2 dopado con plata nanométrico tiene propiedades bactericidas eliminando agentes 

bactericidas patógenos que ocasionan enfermedades y TiO2 dopado con platino 

nanométrico es un catalizador de gases de efecto invernadero (COx y NOx) lo cual ayuda a 
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la disminución de la contaminación del aire,  mejorando la calidad de vida de la población.  

7.5. IMPACTO ECONÓMICO 

Las nanopartículas de TiO2 se pueden utilizar como soporte de un medicamento  para 

curar enfermedades (Alzheimer, Parkinson) colocando el dispositivo de TiO2 dentro del 

cerebro para que el medicamento se libere prolongadamente, evitando que se realice una 

cirugía invasiva lo cual genera un menor riesgo y gasto económico. 
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VIII.  FUNDAMENTO TEÓRICO  

8.1. Dióxido de Titanio (TiO2)  

Desde su producción comercial en el siglo XX, el dióxido de titanio (TiO2) ha sido 

ampliamente utilizado como  pigmento (Pfaff, G., Reynders, P., 1999), como protector 

solar (Salvador, A. et Al., 2000; Zallen, R.; Moret, M. P., 2006),  pinturas (Braun J. H., 

1992), pomadas y pasta de dientes (Yuan, S. A., et Al. 2005), etc. En 1972, Fujishima y 

Honda descubrieron el fenómeno de la división fotocatalítica de agua en unos electrodos de 

TiO2 bajo la luz ultravioleta (UV). A partir de entonces, se han dedicado enormes esfuerzos  

en la investigación del TiO2, lo que ha conducido a muchas aplicaciones prometedoras en 

áreas que van desde la energía fotovoltaica, fotocatálisis, fotocromáticos, 

fotoelectrocrómicos y sensores (Gratzel, M., 2001; Hagfeldt, A., Gratzel, M., 1995; 

Linsebigler, A. L., et Al. 1995). Estas aplicaciones se pueden dividir en categorías de 

"energía" y "medio ambiente", muchos de los cuales dependerá no sólo de las propiedades 

del material de TiO2 en sí mismo, sino también en las modificaciones del material huésped 

de TiO2 (por ejemplo, con tintes inorgánicos y orgánicos) y  las interacciones del TiO2 con 

el medio ambiente. 

En las últimas décadas se ha generado un crecimiento exponencial de las actividades de 

investigación en la nanociencia y la nanotecnología. Nuevas propiedades físicas y químicas 

surgen cuando el tamaño del material se reduce a nivel de escala nanométrica. Las 

propiedades de los nanomateriales  también varían según la forma en que se evalúe dicho 

nanomaterial (Chen X.  and Mao S.S. 2006 y 2007), en la Tabla I, se ofrece una relación de 
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aplicaciones de TiO2 en función de la propiedad determinada. 

Tabla I. Aplicaciones de nanomateriales de TiO2. 

Fuente: Chen X.  and Mao S.S. 2006 

En particular el TiO2 tiene propiedades fotocatalíticas ya que posee acciones 

antibacterianas bajo irradiación UV-A (320-400nm), como se observa en la Figura 1. Estas 

funciones de TiO2 se basan generalmente en la acción de especies de oxígeno activo, tales 

como hidróxilo (.OH), peróxido de hidrógeno (H2O2), y radicales superóxido (.O-2) 

formados en la superficie del fotocatalizador. También el TiO2 se ha utilizado para quitar 

contaminantes del agua, igualmente bajo irradiación UV-A (Kong H. et Al., 2010, Dong S. 

K. and Seug-Yeop K., 2009, Fu Guifen et Al,  2005, Jiang X. and Wang T., 2007). 

  

Propiedad Aplicaciones 

Óptica  Protección UV: lentes para sol, ventanas 

Fotocatalítica  Descomposición de contaminantes orgánicos/inorgánicos de 
aire y agua, purificación de agua 

Auto-esterilización de materiales  para los hospitales  y la 
aplicación de la pared interior. 

Terapia de cáncer 
 

Tratamiento de agua y la producción de hidrógeno. 

Actividad de electrodo para celdas solares sensibilizadas por 
colorante y aplicaciones fotosensibles. 

Superhidrofílica/superhidrofóbica  Materiales de auto-limpieza, anti-empañamiento para la 
construcción, ventanas y espejos. 

Eléctrica  Sensores para gases y humedad. 
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Figura 1. Grafica de la cinética de 
inactivación fotocatalítica de B. 
anthracis sobre tratamiento de solo luz 
UV-A (320-400nm), luz UV-A + nano 
TiO2 (Anatasa y Rutilo) y UV-A + nano 
TiO2 (Rutilo). 

 

El TiO2 nanocristalino es de gran interés para el desarrollo de colorante sensibilizado 

para celdas solares (CSCS), fotocatalizadores para la degradación de contaminantes del 

agua y  atmosféricos, autolimpiables y ventanas eficientes en energía, sensores de gas, y 

materiales fotoluminiscentes. Las propiedades de TiO2 son significativamente dependientes 

de la fase cristalina, es decir, anatasa, rutilo, o brookita. La fase y morfología son 

parámetros críticos para determinar la idoneidad del material para una aplicación particular. 

Debido a su alta fotoactividad, anatasa es la fase más favorable para la conversión de 

energía solar y la fotocatálisis. Sin embargo, algunas técnicas de procesamiento de polvo 

por lo general conducen a la anatasa acompañada por trazas de rutilo o brookita. 

Numerosos esfuerzos se han hecho hacia la síntesis de anatasa de alta área superficial a 

partir de precursores diferentes como: butoxido de titanio (Ti(OBu)4), isopropoxido de 

titanio (Ti(OiPr)4), tetracloruro de titanio(TiCl4), tricloruro de titanio (TiCl3), sulfato de 

titanio(Ti(SO4)2) y por diferentes vías de síntesis, tales como procesos de hidrotermal, 

termohidrólisis y sol-gel. Entre los métodos químicos probados para la síntesis de 

materiales inorgánicos de alta pureza nanoestructurados, el sol-gel es una técnica ventajosa 

y reproducible que produce nanopartículas, altas áreas superficiales y transforma materiales  

Prasad G.S, et Al., 2009 
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mesoporosos a materiales macroporosos. Además, dada la reactividad y la versatilidad de 

las sustancias químicas utilizadas con el alcóxido en la ruta sol-gel, es posible trabajar a 

bajas temperaturas y obtener materiales en fases metaestables que con otras técnicas pueden 

ser inalcanzables (Jiang X. and Wang T., 2007,  Hsiao Po-Tsung. et Al, 2010, Parra R., et 

Al., 2008). 

El TiO2 en la fase rutilo es uno entre los pigmentos inorgánicos importantes utilizados 

en los plásticos y la industria de la pintura, filtros UV para la óptica, materiales de 

embalaje, celdas fotovoltaicas, revestimientos antireflectantes, pantallas electrocrómicas, 

revestimientos de azulejos, sensores de humedad, sensores de gas . Rutilo está mucho más 

cerca de arreglo aromático en su patrón de cristal y más estable que la fase anatasa. De 

igual forma, presenta un patrón más denso, hace que tenga mayor peso específico e índice 

de refracción que la fase anatasa. En los últimos años, el TiO2 nanométrico ha atraído 

investigadores, debido a la propiedad óptica mejorada, la acción fotocatalítica, y otras 

características especiales de recubrimiento. Las nanopartículas de TiO2 incorporados en los 

revestimientos compuestos mejoran considerablemente las propiedades mecánicas y 

mejoran la estabilidad térmica (Shanaghi A. et Al, 2008, Kalaman Kirubaharan A. M. et 

Al., 2009).  

Un material cerámico nanoestructurado de TiO2 sintetizado por el método sol-gel fue 

elegido debido a su capacidad para controlar la distribución de tamaño de poro durante la 

síntesis para el tratamiento de los trastornos neurológicos como la epilepsia, Parkinson y 

Alzheimer que son problemas apremiantes de hoy en día. Cualquiera de los métodos 

sistémicos (fenitoína, ácido valproíco) o la cirugía pueden ser utilizados para tratar estos 

trastornos. El uso de métodos sistémicos por lo general requiere la penetración del fármaco 
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a través de la barrera sangre-cerebro (BSC). Esto puede conducir a una resistencia 

considerable en la colocación de la droga en el lugar donde más se necesita. Para evitar este 

problema, recientemente se ha explorado la posibilidad de tratar trastornos epilépticos 

implantando un dispositivo cerámico biocompatible de un sol-gel en el lóbulo temporal del 

cerebro. El fármaco anticonvulsivo puede ser encapsulado desde el comienzo de la reacción 

de gelificación dentro de la red porosa del dispositivo de cerámica (Figura 3). Sin embargo, 

otros materiales tales como sílice, óxidos mixtos de cerámica o matrices poliméricas 

también pueden ser utilizados  (Peterson A. et Al., 2007,  Heredia-Cerveria H. E.  et Al. 

2009, López T.et Al., 2007 y 2008). 

 

Figura 2. Molécula de fenitoína y dispositivo de TiO2 con fenitoína 

Para que un dispositivo implantable sea aceptable, debe cumplir con los siguientes 

requisitos (Peterson A. et al, 2007):  

1. Debe ser biocompatible con el tejido cerebral circundante.  

2. No debe dañar las neuronas que están en contacto cercano con él.   

3. Debe ser capaz de liberar una dosis constante de droga en la zona afectada por 

períodos de tiempo relativamente largos, períodos preferiblemente de un 1 año. 

4. La estructura química del fármaco debe ser conservada.  

5. Debe ser fácilmente desmontable y se reemplaza con una nueva carga cuando es 

necesario. 

Fuente: Heredia-Cervera H. E. et al. 
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8.2. Titanatos de Calcio (CaTiO3) 

La síntesis de materiales nanoestructurados con tamaño, forma y dimensiones 

controlados poseen propiedades sustancialmente mejoradas en comparación con los 

materiales a granel. Óxidos con estructura de perovskita como se observa en la Figura 3 

comenzó a atraer una gran atención debido a sus potenciales aplicaciones en diversas áreas 

tales como ferroelectricidad, ferromagnetismo, magnetorresistencia, semiconductores, 

luminiscencia, optoelectrónica y catálisis (Zhou et al., 2002; Masaki M. et al., 2002; Lin S 

et al., 2009). Todas estas aplicaciones se encuentran en la estructura única y la composición 

de CaTiO3, generalmente se tiene diferentes estados de fase bajo distintas condiciones y 

puede formar materiales sólidos con otros metales, produciendo nuevos sistemas sólidos 

funcionales (Du K. F., et Al., 2010). El CaTiO3 con estructura de perovskita es un material 

prometedor para el equipo de comunicación operativo en frecuencias de microondas, 

debido a la alta constante dieléctrica, y gran coeficiente de temperatura positivo de la 

frecuencia de resonancia.  

 

 
Figura 3. Estructura cristalina de la Perovskita (CaTiO3) 

Las aleaciones de titanio son materiales médicos populares, especialmente en implantes 

quirúrgicos, debido a la buena biocompatibilidad. Uno de los mayores desafíos para la 

Fuente: http://webmineral.com/data/Perovskite.shtml#.UFjkd7Jy4cY2009 
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aplicación es que los iones metálicos liberados por el implante pueden dar lugar a 

reacciones adversas del cuerpo, y la cantidad de iones liberados depende en gran medida de 

la velocidad de corrosión del implante. Además, otros estudios indican que los cationes de 

calcio pueden promover la adhesión de osteoblastos a hidroxilapatita (HA) que se utiliza 

como un material biocompatible y mejora enormemente la eficacia del implante (Wang D., 

et al., 2008). Por lo tanto, muchos materiales compuestos de CaTiO3/Ti y HA/CaTiO3/Ti 

fueron sintetizados y estudiado ampliamente. Xu Y., 2003 informó acerca de un método 

hidrotermal con la ayuda de un enfoque electroquímico para preparar una película de 

CaTiO3 nanoparticulada sobre una placa de titanio con un sistema de tres electrodos. Yoko 

Ohba et al., 1999 prepararon un HAp/CaTiO3 de múltiples capas en titanio mediante el 

método hidrotermal directo y tiene partículas muy finas de HA en un fluido corporal 

simulado. Por todas las razones antes mencionadas, se introdujo una película protectora 

CaTiO3 nanolaminosa especial porosa y la morfología de flor directamente formada sobre 

la superficie de titanio para satisfacer los requisitos de biocompatibilidad. Las películas de 

CaTiO3 con morfologías especiales son muy accesibles por solución salina de Hanks, como 

se demuestra por medición de impedancia electroquímica, y para facilitar la 

biomineralización después de la modificación simple con una capa hidrófoba delgada, 

mostraron  extremadamente buena resistencia a la corrosión (Du K. F. et al., 2010).  

Wang et al., 2008 también mencionan a que el titanato de Calcio es un material 

prometedor para el equipo de comunicación de funcionamiento a frecuencias de 

microondas, debido a su alta  constante dieléctrica, y coeficiente de temperatura positivo 

grande de la frecuencia de resonancia. Además, se ha visto que el CaTiO3 formada sobre 

los implantes de titanio puede aumentar la adhesión de osteoblastos en hidroxilapatita y así 

mejora enormemente su eficacia. 
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Los titanatos alcalinotérreos MTiO3 (M= Ca, Sr y Ba) con una estructura de perovskita 

cúbica se han investigado intensamente debido a sus propiedades únicas dieléctricas, 

piezoeléctricas, y ferroeléctricas, que son de gran interés en las aplicaciones tecnológicas 

tales como condensadores, convertidores, actuadores y acceso aleatorio no volátil  de 

dispositivos de memoria. Por lo general, actúa como un sustituto de la composición de 

otros  óxidos de perovskita  para controlar la ferroeletctricidad y para conversión electro-

mecanoóptica en cerámicas multifuncionales de BaTiO3-CaTiO3, los cuales han sido 

sintetizados por la reacción de estado sólido, síntesis hidrotermal, método sol-gel, método 

de microemulsión inversa, y la síntesis de sales fundidas (Li Y., et al., 2009). 

Hernandez-Sanchez B. et al., 2007 también mencionan que materiales electrocerámicos 

de titanatos se han estudiado intensamente desde la década de 1940 porque son fácilmente 

sintetizados química y mecánicamente y exhiben una transición de fase ferroeléctrico a 

paraeléctrica en o por encima de la temperatura ambiente. El titanato de bario (BaTiO3) es 

el más ampliamente estudiado debido a su constante dieléctrica, que varía con el tamaño de  

partícula y puede ser ajustado (es decir, material dieléctrico sintonizable) a través de dopaje 

con otro titanato alcalinotérreo tales como titanato de estroncio (SrTiO3) o titanato de calcio 

(CaTiO3). Los esfuerzos actuales de investigación se han centrado en el descubrimiento de 

las nuevas propiedades para los nanoelectrocerámicos debido a las propiedades dominantes 

en la superficie que se ve incrementada a medida que disminuye el tamaño de partícula y  

se genera un cambio en sus propiedades.  
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8.3. Titanatos de Plata (Ag-TiO2) 

Las nanopartículas de TiO2 dopadas con plata son de gran interés actual debido a que 

mejoran la actividad fotocatalítica de TiO2 y sus efectos sobre la actividad antibacteriana. 

El TiO2 dopado o con depósito de metales nobles presentan altas barreras de Schottky entre 

los metales y por lo tanto actúan como trampas de electrones, lo que facilita la separación 

hueco-electrón y promueve el proceso de transferencia de electrones interfaciales. La plata 

puede atrapar los electrones excitados de dióxido de titanio y dejar orificios que favorecen 

las reacciones de degradación de las especies orgánicas, también da lugar a la extensión de 

su longitud de onda de respuesta hacia la región visible. Las nanopartículas de plata tienen 

la capacidad de absorber la luz visible, debido a la resonancia de plasmón superficial 

localizada (RPSL). Estas propiedades han llevado a enorme gama de aplicaciones a las 

nanopartículas de Ag–TiO2, por ejemplo, textiles antibacterianos (Tabla II y Tabla III), 

ingeniería de materiales, dispositivos médicos, superficies de cocina, filtros de aire 

acondicionado y recubiertos con aparatos sanitarios (Zielinska A. et Al., 2010). 

 

 Tabla II. Comparación de actividad antibacterial de Ag  – dopada con películas de 
nano-hojas de TiO2 en blanco hacia E. coli y S. aureus con irradiación UV. 

Bacteria Condición Inicio Después de 24h Reducción de bacteria 

 Blanco 8.3 X105 1.7 X107  

E. coli Ag – TiO2  8.3 X105 3.2 X101 99.9% 

 Blanco 5.6 X105 2.7 X105  

S. aureus  Ag – TiO2 5.6 X105 < 10 99.9 % 

 Fuente: Qijun Z., et Al., 2010 
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Tabla III. Resultados de pruebas antibacterianas en E. coli y S. aureus en la 
oscuridad. 

Bacteria Condición Inicio Después de 24h Reducción de bacteria 

 Blanco 8.3 X105 3.4 X107  

E. coli Ag – TiO2  8.3 X105 2.9 X105 99.1% 

 Blanco 5.6 X105 1.5 X107  

S. aureus  Ag – TiO2 5.6 X105 8.8 X 104 99.4 % 

 

Lin W-C et al., 2010 mencionan que TiO2 cristalino con estructura de anatasa o rutilo 

ha sido considerado por muchos como un fotocatalizador eficiente y ambientalmente 

amigables, ha sido ampliamente utilizado para la fotodegradación de varios contaminantes 

y también como material bactericida. Por otro lado,  las nanopartículas de plata (Ag) hace 

tiempo se sabe que se liberan iones de plata en los líquidos mostrando una amplia actividad 

antimicrobiana. La inmovilización de nanopartículas de Ag sobre TiO2 para partículas 

híbridas compuestas con estructura adaptada y funcionalidad de la superficie ha mostrado 

una mejor actividad fotocatalítica y bactericida sin la necesidad de irradiación UV. 

En los últimos años, los microorganismos resistentes a múltiples fármacos se han 

convertido en uno de los problemas más significativos en la medicina. Las bacterias y 

levaduras resistentes son oportunistas y a menudo se propagan fácilmente en el medio 

hospitalario (Said-Salim et al., 2003). La bacteria Staphylococcus aureus resistente a la 

meticilina (SARM) es la principal causa de infecciones potencialmente mortales en muchos 

pacientes en todo el mundo. En particular, es una de las principales causas de las 

Fuente: Qijun Z., et Al., 2010  
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infecciones nosocomiales. Esta bacteria puede adherirse a las superficies diferentes y 

pueden formar una biopelícula compleja, que es difícil de tratar con antibióticos comunes. 

Estas características que puedan colonizar ambientes diversos, tanto animados (el tejido) y 

lo inanimado (por ejemplo, dispositivos hospitalarios y las herramientas de la cirugía), y 

para sobrevivir fuera del organismo huésped por mucho tiempo. SARM han demostrado 

una alta resistencia a una variedad de antibióticos de uso común y desinfectantes, que a 

menudo causa graves problemas terapéuticos (Pardo et al, 2009). En vista de la creciente 

resistencia a los agentes antimicrobianos, es necesario para realizar la búsqueda de nuevas 

formas de identificar agentes bactericidas que de una alternativa de la lucha contra estos 

patógenos. 

Por esta razón se han estudiado las propiedades antibactericidas de las nanopartículas 

de TiO2. Las propiedades antibacterianas de fotocatalizadores de dióxido de titanio se 

demostraron en el estudio sobre la Escherichia Coli, el representante de bacterias Gram-

negativas,  también ofrecer una solución a la amenaza de la propagación de bacterias Gram-

positivas resistentes a los antibióticos como el SARM. Propiedades antimicrobianas del 

dióxido de titanio se originan a partir de su capacidad de fotocatálisis. De acuerdo con 

Brezová V. et al., 2010 cuando el TiO2 se suspendió en agua y se irradió con luz 

ultravioleta (UV), los radicales libres altamente reactivos que se generaron (.OH, el H2O2, 

.O2), pueden oxidar y destruir las moléculas biológicas. Como se ha descrito por Castro A. 

L. et al., 2009 la fotoactivación de TiO2 se produce, si la energía de irradiación es igual o 

superior a la banda prohibida. La fotoexcitación crea una carga superficial que puede 

reaccionar con las moléculas de su alrededor o recombinarse. La irradiación de óxido de 

titanio por un fotón con una energía tan alta como la brecha de energía conduce a la 
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fotoactivación, que catalíticamente puede dividir el agua en las especies reactivas 

oxidativos (ERO) libres (Kowal K. et Al.,  2011). 

Esta actividad  antimicrobiana se asocia con el fuerte poder oxidante de TiO2 cuando se 

expone a la luz ultravioleta con longitudes de onda inferiores a 385 nm puede generar un 

par hueco-electrón excitado debido a la excitación de la banda prohibida en su superficie 

(Fujishima et al., 2008). A través de la acción combinada de los radicales superóxido (.O2) 

producida por la reducción de oxígeno con un electrón excitado, radicales hidroxilo (.OH) 

producidos por la oxidación del agua y pares hueco-electrón fotogenerados, la mayoría de 

los compuestos orgánicos  se pueden descomponer y mineralizar en CO2 y H2O (Fujishima 

A., 2008, Ohko Y., 2002). 

A medida que el efecto de fotocatálisis de TiO2 requieren estudios en profundidad de 

las aplicaciones selectivas y su actividad bactericida se ha estudiado en varios 

microorganismos incluyendo E. coli, Pseudomonas aeruginosa, y Staphylococcus aureus 

(S. aureus), así como en los hongos. Además, el mecanismo de fotocatálisis antimicrobiana 

se ha revelado como la pérdida de la integridad de la membrana celular causada por 

huecos/electrones o por especies de oxígeno reactivas (ROS). Mientras que la fotocatálisis 

para el agua y la purificación del aire ha sido estudiada científicamente desde hace más de 

dos décadas (Yaoa Y. et Al., 2011). 

Durante las últimas dos décadas, dióxido de titanio (TiO2) ha recibido gran atención 

debido a su actividad fotocatalítica única en el tratamiento de contaminantes ambientales. 

Numerosos trabajos se han efectuado mostrando su rendimiento prometedor en la 

degradación de una amplia variedad de contaminantes orgánicos e inorgánicos, como el 

diclorodifeniltricloroetano (DDT), dicloronitrobenceno, tricloroetileno,  ácido sulfhídrico 

(H2S), óxido nitrico (NO), y cromo (VI) (Cr+6), etc (Hoffman et al., 1995).  Para llevarlo a 
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la práctica,  este requiere ser mejorado. Una manera eficaz de mejorar la fotoactividad TiO2 

es la introducción de iones metálicos en el TiO2. El proceso sol-gel es el método más 

atractivo para introducir iones metálicos en polvos y películas de TiO2 en varios tipos de 

soportes bajo condiciones suaves. En muchas publicaciones emplearon el método para 

introducir iones de metales, tales como Cu+2, Fe+3, Pt+4,  V+5, W+6 y Zn+2, etc, en polvos y 

películas de TiO2. La actividad fotocatalítica de TiO2 se ha mejorado en distintos grados. 

Los iones metálicos, sin embargo, suelen afectar el comportamiento de fase de 

transformación de TiO2 y la estructura  por el método sol-gel. Por ejemplo, al proporcionar 

núcleos o aumentando la concentración de vacancias de aniones formados por reducción de 

iones (Cu+2, Fe +3, Pt+4 y V+5) en granos anatasa, se forman al mismo tiempo la fase anatasa 

y rutilo y el crecimiento del grano disminuye (Mac Kenzie et al., 1975). Por tanto, es 

interesante y necesario para examinar el efecto de aditivos metálicos en la transformación 

de fase TiO2 y el crecimiento del grano antes de su aplicación (Chao H.E., et Al., 2003). 

 

8.4. Titanatos de Platino (Pt-TiO2) 

Bahnemann Detlef W. et al. mencionan que recientemente las partículas nanométricas 

de metal noble han atraído mucha atención debido a sus propiedades únicas y sus posibles 

aplicaciones en el campo de la fotoquímica, la electroquímica, óptica, electrónica, y 

catalisis. Por ejemplo, la presencia de depósitos de metales nobles en la superficie de TiO2 

puede ayudar de manera eficiente a separar los pares  huecos de electrones mediante la 

atracción de los electrones banda de conducción. Este proceso se ha demostrado que mejora 

la eficiencia global de una serie de reacciones fotocatalíticas. Los factores que afectan 

fuertemente la actividad de los fotocatalizadores de TiO2:  
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• El área superficial activa. 

• La concentración de centros de reacción al respecto. 

• La adsorción de las moléculas de sustrato. 

• Su tipo de coordinación. 

• Las propiedades redox de los centros de oxidantes (por ejemplo, los huecos 

atrapados) formado en la superficie. 

Por lo tanto, un aumento de la eficiencia de los fotocatalizadores TiO2 puede, en 

principio, ser realizados por diferentes métodos de modificación de la superficie: la 

adsorción de iones de metales nobles y/o nanopartículas, el anclaje de las moléculas activas 

redox, etc. Dependiendo de las condiciones de preparación, los procedimientos de foto-

deposición generalmente producen pequeños depósitos de metal que van desde unos pocos 

a alrededor de 20 nm de diámetro (Tran et al., 2006). El tamaño y la dispersión de los 

depósitos de metal en las partículas de TiO2, serán crítico para el control de su actividad 

fotocatalítica. Teniendo en cuenta el fuerte efecto del tamaño del depósito y la dispersión,  

es esencial el desarrollo de métodos preparación que proporcionen un control preciso sobre 

el tamaño del depósito. Además, una alta uniformidad en tamaño y forma tanto de Pt y 

TiO2 también parece ser esencial para el logro de una mayor actividad fotocatalítica 

(Selvam K. et Al. 2012, Ismail Adel A., and  Bahnemann Detlef W., 2011).  

Se realizaron muchos esfuerzos con el fin de encontrar combustibles alternativos para 

la celda de combustible de metanol directo en la vista del hecho de que el metanol es tóxico 

e inflamable, y también porque tiene un alto efecto de cruce, lo cual  impide el desempeño 

del cátodo. Además del metanol, otros compuestos orgánicos pequeños, tales como ácido 

fórmico, etanol, acetaldehído, etilenglicol, y otros alcoholes, se han considerado como 
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alternativas (Ureta-Zafiaml et al., 1996). Entre estos combustibles, el etanol es un candidato 

interesante para la conversión directa en energía eléctrica en los sistemas de alcohol 

directos de celdas de combustible, principalmente porque  es mucho menos tóxico, barato y 

tiene menos efecto cruzado que metanol, también es un combustible verde y pueden ser 

rápida y fácilmente producido en grandes cantidades por fermentación de azúcar que 

contienen materias primas. Estos posibles combustibles alternativos, sin embargo, tienen el 

mismo problema de una baja actividad catalítica y la baja cinética en el ánodo como el 

metanol. Pt es un buen catalizador para electro-oxidación del alcohol, pero es muy fácil ser 

contaminado por CO, que se cree que es un intermediario de electro-oxidación alcohol (El-

Shafei et al., 1995).  

Los catalizadores bimetálicos y de óxidos metálicos tales como PtRu, PtSn, Pt-WOx y 

Pt-TiO2 han sido estudiados para mejorar la actividad del catalizador y la tolerancia con 

CO. Ying Gao et al., 2009 utilizaron carbono soportado en  catalizadores Pt-TiO2 

preparados por método coloidal y el método de reducción química en diferentes 

condiciones fueron utilizados como catalizadores de ánodo y utilizado para la oxidación de 

etanol (Figura 4) (Selvam K.  et  Al., 2012, Bing W. et Al., 2009). 

 

Figura 4. Representación esquemática de la dispersión de Pt y nanopartículas de TiO2 

en las hojas de GO y el mecanismo de la fotocatálisis.  

Fuente: Neppolian B.,  et Al., 2012 
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Long et al., 2011 mencionan que para la tecnología de pilas de combustibles se utilizan  

catalizadores comerciales  que son soportados en carbono, platino o aleaciones de platino. 

Como el carbono tiene una alta área superficial se utiliza como soporte del platino 

nanométrico permitiendo el transporte de masa simple de los reactivos y los productos de 

las reacciones de las pilas de combustibles y proporcionar una buena conductividad 

eléctrica. Pero la inestabilidad oxidativa del carbono (cinéticamente lenta, pero 

termodinámicamente favorable) ha hecho que se busquen diferentes soportes a base de 

carbono para desarrollar estabilidad química, es difícil dispersar nanopartículas de platino 

sobre carbono hidrofóbico. 

TiO2, un material cerámico no tóxico, químicamente inerte con una elevada constante 

dieléctrica, es visto como principal candidato para ser un material de soporte alternativo 

(Park y Seol 2007; Rajalakshmi et al 2008). Sin embargo, el rendimiento de 

electrocatalizadores soportados sobre TiO2 aún no es del calibre necesario para las pilas de 

combustible PEM. Optimizar el rendimiento de los electro-catalizadores requiere mejoras 

en la dispersión de Pt sobre los materiales compuestos. Las nanofibras de TiO2 han tenido 

un gran interés debido a que  poseen una gran área superficial por unidad de volumen y una 

buena capacidad para el transporte de masa. Varios métodos han sido reportados para la 

síntesis de fibras nanoestructuradas, como métodos hidrotermales, auto-ensamblaje, y 

electro-hilado (Wei et al 2004; Feng et al 2002; Martin 1996; Whitesides y Grzybowski 

2002). Entre estos métodos, electro-hilado parece ofrecer el método más sencillo para la 

formación de nanofibras con una longitud excepcional, diámetro uniforme, y la 

composición diversificada. Electrohilado tiene las ventajas de las necesidades de equipo y 

de simple operación y de producción altamente eficiente. También es el único método que 
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permite la fabricación de nanofibras continuas. 

Los métodos más comunes para la preparación de catalizadores de metales nobles son 

impregnación, deposición-precipitación, foto-deposición, entre otros (Lin et al. 2008). Sin 

embargo, debido a que el porcentaje en peso de metal noble como revestimiento sobre el 

sustrato es generalmente muy bajo o la dispersión de la partícula de metal es difícil de 

controlar, estos métodos no son prácticos para su uso en un sistema de pila de combustible. 

Por lo tanto, todavía existe una necesidad de métodos sencillos y eficaces para crear 

nanofibras recubiertas. 

El grupo Younan Xia depositaron nanopartículas de Pt de 2-5 en la superficie de 

nanofibras de anatasa mediante un proceso químico de reducción simple. Las membranas 

de fibras resultantes presentaron excelentes actividades catalíticas para la hidrogenación de 

rojo de metilo, y la eficiencia siguió mejorando y aumentando la cobertura de las 

nanopartículas de Pt. Un proceso químico de reducción prolongada generalmente requiere 

que el platino  mas tiempo  para que una “semilla de Pt” para crecer y un tiempo aún más 

largo que se necesita para el envejecimiento. La irradiación con microondas está 

demostrando ser un método rápido y aplicable para la preparación de nanopartículas con 

una estrecha distribución de tamaños. Por lo tanto, la combinación de electro-hilado y la 

irradiación de microondas puede ser una dirección nueva prometedora a tomar para la 

preparación de electro-catalizadores de pilas de combustible (Qi Long., et Al., 2011). 

La ansiedad sobre el agotamiento de las reservas de combustibles fósiles y la 

contaminación causada por la combustión de combustibles fósiles hace que el hidrógeno 

sea una fuente de energía alternativa atractiva. Recientemente, el hidrógeno se obtiene 
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principalmente mediante el uso de recursos no renovables (por ejemplo, combustibles 

fósiles) o el proceso de consumo de alta energía, que no son amigables con el medio 

ambiente ni económico. Por lo tanto, existe un gran interés en el desarrollo de métodos 

sostenibles y económicos para la producción de hidrógeno. En comparación con otros  

fotocatalizadores semiconductores, TiO2 ha sido ampliamente utilizado debido a su inercia 

química y biológica, no toxicidad, bajo coste, disponibilidad y estabilidad a largo plazo 

frente a la luz y corrosión química. Sin embargo, la eficiencia fotocatalítica de TiO2 para la 

división de agua es limitada a la alta tasa de recombinación de pares hueco-electrón 

fotogenerados. Para resolver este problema, muchos métodos se han propuesto para mejorar 

la actividad fotocatalítica de TiO2, incluido el dopaje de metal de transición o iones no 

metálicos, la deposición de metales nobles, la sensibilización superficie de los tintes y la 

preparación de los compuestos semiconductores. Recientemente, las nanoláminas 

cristalinas de TiO2 anatasa con alto porcentaje de facetas reactivas (001) han atraído mucho 

de atención (Yang et al., 2008). 

Las nanoláminas TiO2 con facetas (001) expuestas fueron fabricados por primera vez 

por un simple tratamiento hidrotermal  de la solución mixta de titanato de tetrabutilo y 

ácido fluorhídrico, seguido por la carga de diferentes cantidades de Pt sobre nanoláminas 

TiO2 vía método fotorreducción. El efecto del contenido de carga de Pt sobre las tasas de 

producción de hidrógeno fotocatalítica de las muestras preparadas con soluciones  etanol-

acuoso fue investigado y discutido. Además, la producción eficaz del hidrógeno y la 

descomposición de los contaminantes (tales como glicerol, trietanolamina, y glucosa) en 

agua se han logrado en las nanoláminas preparadas de Pt-TiO2 (Jiaguo Yu et Al., 2011).  

Compuestos magnéticos tales como microesferas magnéticas de polímero han 
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generado un gran interés en los campos de la biotecnología y la medicina en los últimos 

años. Estas microesferas magnéticas políméricas se pueden separar eficazmente y se recoge 

en un campo magnético aplicado que se considera adecuado para su aplicación a las áreas 

de aislamiento de células, la inmovilización enzimática, la purificación de proteínas y 

enzimas, tratamiento de aguas, y fármaco dirigidos (Chen Y. H. et Al., 2009). 

El  pigmento de dióxido de titanio (TiO2) es un polvo blanco fino que crea una 

excelente blancura y opacidad de las pinturas, plásticos y papel. Sin embargo, el 

fotocatalizador TiO2 comercial por lo general presenta un tamaño de partícula pequeño y es 

difícil de recuperar después de su uso. Se tiende a acumularse o causar bloqueos en los 

instrumentos, lo que limita su uso práctico. El TiO2 magnético recubierto con microesferas 

de poli (metacrilato de metilo) (TiO2/mPMMA)  que se puede aplicar en el reactor de 

suspensión fotocatalítica y superar la dificultad de recuperar por la separación magnética se 

han sintetizado (Chen et al., 2009). Sin embargo, todavía hay margen de mejora en la 

actividad fotocatalítica de los comerciales de las partículas de TiO2. Muchos estudios han 

intentado mejorar la actividad fotocatalítica de TiO2 por dopaje con metales nobles tales 

como platino (Pt), que actúa como un aceptor de electrones. La captura de electrones foto-

generados por parte de las partículas de Pt dopados se postula para suprimir la 

recombinación de pares hueco-electrón y facilitar la transferencia de los huecos en la 

superficie de TiO2. Así, la eficiencia fotocatalítica puede ser mejorado en el contexto de 

una vida más larga de separación del  par hueco-electrón (Li F. B., et Al. 2002).  
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8.5. Técnica sol-gel 

El proceso sol-gel es una polimerización que implica precursores inorgánicos (una sal 

metálica o una molécula organometálica) que se someten a diversas reacciones que resultan 

en la formación de una red molecular tridimensional. El método sol-gel consiste en 4 pasos 

que son hidrólisis, condensación, evaporación y tratamiento térmico (Figura 5) (Schubert 

U., 2007, Pénard A-L., et Al., 2007, Caruso R. A. and Markus A., 2001). 

 

Figura 5. Diagrama del proceso sol-gel  

 

Hidrólisis: Puede ser ácida o básica (Figura 6) en donde el ácido ataca al grupo (R) 

formando un ion hidronio y la base ataca al metal formando un hidróxido metálico. 

Fuente: Zellinski B.J.J. and Uhimann D.R., 1994 
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Condensación: La hidrólisis ácida y básica  provoca que se empiece a formar las cadenas 

poliméricas (–O–M–O–) (Figura 7). Si fue por hidrólisis ácida quedaran cadenas 

poliméricas de bajas ramificaciones y si es hidrólisis básica quedarán cadenas poliméricas 

con altas ramificaciones. 

 

Evaporación: El solvente se ha evaporado completamente. Se forma el xerogel en donde 

hay cadenas poliméricas mas unidas por interacciones de fuerzas de Van der Waals. 

Tratamiento térmico: Al xerogel obtenido se le da un calentamiento con temperatura 

controlada con un aumento de temperatura controlado y una velocidad de enfriamiento 

Figura 7. Condensacion ácida (A) y básica (B) 

Figura 6. Hidrólisis ácida (A) y básica (B) 
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controlado, para obtener un material cerámico (Zellinski  B.J.J. and Uhimann D.R., 1984, 

Livage J., 1994, Brinker C.J. and Scherer G.W., 1985,  Sanchez C. and  Ribot F., 1994). 
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IX.  PARTE EXPERIMENTAL  

9.1. Técnica sol-gel para obtención de nanopartículas TiO2 

En un vaso de precipitado colocar 9 mL de Ti[OCH(CH3)]4 en 12 mL de etanol absoluto 

con relación molar (1.5:2) con agitación constante. Si la solución se torna color blanco 

agregar 2 a 5 gotas de CH3COOH glacial concentrado hasta que la solución sea 

transparente. Medir pH y posteriormente agregar 10 gotas de HNO3 (1:4) en agua a la 

solución de Ti[OCH(CH3)]4 hasta llegar a pH=1. Mantener agitación de 30 minutos a 1 

hora y posteriormente, se obtiene una solución incolora, dejar reposar para evaporación del 

solvente y que se presente la gelificación. El experimento se repitió pero cambiándole los 

solventes que son: Ciclohexanol, Alcohol Bencílico y Alcohol Terbutílico.  

Figura 8. Diagrama de la técnica sol-gel para TiO2 

9.2. Técnica sol-gel para obtención de nanopartículas CaTiO3 

Colocar en un vaso de precipitados 9 ml de Ti[OCH(CH3)]4 en 12 mL de etanol 

absoluto con relación molar (1.5:2) y tenerlo en agitación constante. Si solución se torna 

blanca agregar de 2 a 5 gotas de CH3COOH glacial concentrado hasta que la solución se 

vuelva transparente. En otro vaso de precipitados colocar 10.52g de Ca(NO3)2 en 12 mL de 

etanol absoluto. Posteriormente agregar lentamente la solución de Ca(NO3)2 sobre el 
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recipiente que contiene la solución de Ti[OCH(CH3)]4 y agitar de 30 minuto a 1 hora y 

posteriormente, se obtiene una solución incolora, dejar reposar para evaporación del 

solvente y que se presente la gelificación. Una vez evaporado el solvente, se obtiene un gel  

blanco. Finalmente, se procede a dar tratamiento térmico a 800oC por 8 horas.  

 

 

9.3. Técnica sol-gel para la obtención de nanopartículas de Ag - TiO2 

Colocar en un vaso de precipitados 4 mL de Ti[OCH(CH3)]4en 4mL de etanol relación 

molar (1:1) absoluto con agitación constante. Si la solución se torna color blanco agregar de 

2 a 5 gotas de CH3COOH glacial concentrado. En otro vaso de precipitados colocar 0.060 g 

de AgNO3 y disolverlos en 5 mL de etanol absoluto respectivamente. Después mezclar las 

2 soluciones y dejarlo en agitación por 30 minutos a 1 hora, se obtiene una solución color 

café,  dejar  reposar para evaporación del solvente y que se presente la gelificación. 

Finalmente, se procede a dar tratamiento térmico a 800oC por 8 horas. 

 

Figura 9. Diagrama de la técnica sol-gel para CaTiO3 
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9.4. Técnica sol-gel para la obtención de nanopartículas de Pt – TiO2 

Colocar en un vaso de precipitados 4 mL de Ti[OCH(CH3)]4 en 4mL de etanol relación 

molar (1:1) absoluto con agitación constante. Si la solución se torna color blanco agregar de 

2 a 5 gotas de CH3COOH glacial concentrado. En otro vaso de precipitados colocar 0.060 g 

de PtCl4 y disolverlos en 5 mL de etanol absoluto respectivamente. Después mezclar las 2 

soluciones y dejarlo en agitación por 30 minutos a 1 hora, se obtiene una solución color 

anaranjado, se deja reposar para evaporación del solvente y que se presente la gelificación. 

Finalmente, se procede a dar tratamiento térmico a 800oC por 8 horas.       

 

Figura 10.  Diagrama de la técnica sol-gel para Ag-TiO2 

Figura 11.  Diagrama de la técnica sol-gel para Pt-TiO2 
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9.5. Caracterización   

9.5.1. Espectroscopia Infrarrojo 

Es un tipo de espectroscopia de absorción que utiliza la región infrarroja del espectro 

electromagnético. Como las demás técnicas espectroscópicas, puede ser utilizada para 

identificar un compuesto o investigar la composición de una muestra. La espectrometría 

infrarroja se basa en el hecho de que los enlaces químicos de las sustancias tienen 

frecuencias de vibración específicas, que corresponden a los niveles de energía de la 

molécula. Estas frecuencias dependen de la forma de la superficie de energía potencial de la 

molécula, la geometría molecular, las masas atómicas y, posiblemente, el acoplamiento 

vibracional. 

La porción infrarroja del espectro electromagnético se divide en tres regiones; el 

infrarrojo cercano, medio y lejano, así nombrados por su relación con el espectro visible. El 

infrarrojo lejano se encuentra adyacente a la región de microondas, posee una baja energía 

y puede ser usado en espectroscopia rotacional. El infrarrojo medio puede ser usado para 

estudiar las vibraciones fundamentales y la estructura rotacional vibracional, mientras que 

el infrarrojo cercano  puede excitar sobretonos o vibraciones armónicas (Ohba Y., 1999). 

 

 Tabla IV. Tabla de Intervalos de Infrarrojo. 

 

 

                               Fuente: (www. espectrometría.com) 

Infrarrojo Señal (cm -1) 
Lejano 10 – 400 cm-1 
Medio (IR) 400 – 4000 cm-1 
Próximo 4000 – 14000 cm-1 
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Si la molécula recibe luz con la misma energía de esa vibración, entonces la luz será 

absorbida si se dan ciertas condiciones. Para que una vibración aparezca en el espectro 

infrarrojo, la molécula debe someterse a un cambio en su momento dipolar durante la 

vibración. En particular, una aproximación de Born-Oppenheimer y aproximaciones 

armónicas; es decir, cuando el hamiltoniano molecular correspondiente al estado 

electrónico estándar puede ser aproximado por un oscilador armónico cuántico en las 

cercanías de la geometría molecular de equilibrio, las frecuencias vibracionales de 

resonancia son determinadas por los modos normales correspondientes a la superficie de 

energía potencial del estado electrónico estándar. No obstante, las frecuencias de 

resonancia pueden estar, en una primera aproximación, en relación con la longitud del 

enlace y las masas de los átomos en cada extremo del mismo. Los enlaces pueden vibrar de 

seis maneras: estiramiento simétrico, estiramiento asimétrico, tijeras, rotación, giro y wag. 

Esta técnica funciona casi exclusivamente en enlaces covalentes, y se usa mucho en 

química, en especial en química orgánica. Se pueden generar gráficos bien resueltos con 

muestras de una sola sustancia de gran pureza. Sin embargo, la técnica se utiliza 

habitualmente para la identificación de mezclas complejas (www. espectrometría.com). 

9.5.1.1. Preparación de la muestra 

Las muestras líquidas pueden ser prensadas entre dos celdas de una sal de alta pureza 

(como el cloruro de sodio). Estas placas deben ser transparentes a la luz infrarroja para no 

introducir ninguna línea en el espectro de la muestra. Las placas obviamente son solubles 

en agua, por lo que la muestra, los reactivos de lavado y el medio deben ser anhidros (es 

decir, sin agua). 



SÍNTESIS  DE NANOPARTÍCULAS DE TiO 2 DOPADAS CON CALCIO, PLATA Y PLATINO  

37 

QI. JULIO  CESAR  GONZALEZ  LUIS 

Las muestras sólidas se preparan mezclando una cierta cantidad de muestra con una sal 

altamente purificada (por lo general bromuro de potasio). Esta mezcla se tritura y se prensa 

con el fin de formar una pastilla por la que pueda pasar la luz. La pastilla necesita ser 

prensada a altas presiones para asegurar que sea translúcida, pero esto no puede lograrse sin 

un equipo adecuado (por ejemplo, una prensa hidráulica). Al igual que el cloruro de sodio, 

el bromuro de potasio no absorbe la radiación infrarroja, por lo que las únicas líneas 

espectrales provendrán del analito (www. espectrometría.com). 

9.5.2. Difracción de Rayos X (DRX)  

Es una técnica de análisis, no destructiva, versátil que permite realizar la identificación 

y cuantificación de las fases presentes en un material. La difracción consiste en irradiar una 

muestra solida con radiación x y detectar los rayos x difractados, sea éste un sólido o bien 

en forma de polvo. En función de la naturaleza de la muestra (monocristalina o 

policristalina), del tipo de radiación (monocromática o policromatica) y del tipo de detector 

se originan las diferentes técnicas de difracción (Bavykin Dmitry V. and Walsh Frank C., 

2010, Guo Z. and Lin T. 2009, Warren, B. E., 1990). 

La difracción de polvos consiste en un haz de rayos X monocromático que incide sobre 

una muestra de polvo muy fino, que idealmente tiene los cristales (granos) dispuestos al 

azar en todas las posibles orientaciones, detectándose los rayos X  difractados mediante una 

película fotográfica ( método de Debye y Guinier ) o contador de radiación ( método del 

difractómetro). 

Actualmente se utiliza el método de Guiner, el cual está sustituye al de Debye-Scherrer, 

alcanzando excelentes resoluciones de líneas en cortos lapsos de tiempo. La difractometría 
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es la radiación difractada que se detecta con un detector (contador de centelleo o contador 

Geiger) conectado a un ordenador. Esta técnica consiste en colocar la muestra en el centro 

de lo que se denomina circulo difractométrico, estando la fuente de rayos X fija en un punto 

de la circunferencia y el detector moviéndose alrededor de la circunferencia. La muestra 

gira a una velocidad angular constante θ /min y el detector a una velocidad 2θ/min. La 

razón radica, como en general en los métodos de polvo, en que el ángulo formado por el 

haz incidente y difractado es 2θ (siendo θ el ángulo de Bragg). El principio del método de 

enfoque es disponer la fuente de rayos, la muestra y el detector sobre la circunferencia de 

un círculo denominado, círculo de enfoque. Este círculo es de tamaño variable 

disminuyendo cuando el ángulo de Bragg aumenta. Con esto se obtiene un registro de la 

intensidad del haz difractado en función del ángulo 2θ formado entre el rayo difractado y el 

no difractado (incidente). Usualmente el intervalo depende de 2θ para determinar el patrón 

de polvo (Bavykin Dmitry V. and Walsh Frank C., 2010, Guo Z. and Lin T. 2009, Warren, 

B. E., 1990).  

9.5.2.1. Ley de Bragg  

Como se muestra en la Figura 13, el haz incidente puede ser considerado como una 

onda plana. Haz 1 se refleja en plano de la superficie atómica A,  mientras que haz 2 se 

refleja en el próximo plano atómico debajo B. En ambos casos (haz 1 y 2), los ángulos de 

reflexión son los mismos que los ángulos de incidencia θ. Debido a que el haz incidente es 

una onda plana, el haz 1 y 2 están en fase antes de que alcancen la muestra.  
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Figura 12. Representación de la ley de Bragg 

Después de la reflexión, el haz 2 tiene que recorrer una distancia adicional 

representado por la suma de MO2 + M'O2. Desde la ilustración, claramente esta distancia 

MO2 + M'O2 = 2d sen. Para mantener la relación en fase entre los haces 1 y 2, y así lograr 

la difracción constructiva, la distancia adicional del haz 2 recorrida tiene que ser un número 

entero de veces la longitud de onda o nλ. Esto se conoce como la ley de Bragg:  

2d Sen θ = nλ 

Donde d es la periodicidad de la estructura o en este caso, el espaciamiento interatómico; λ 

es la longitud de onda del haz incidente; θ es el ángulo de incidencia, y n es el número 

entero (1, 2, 3, ...). Es evidente que con el fin de lograr difracción constructiva, el período 

de la estructura d tendrá que estar en el mismo orden con longitud de onda λ. Por ejemplo, 

la luz visible tiene una longitud de onda del orden de 5000Å, por lo tanto, el microscopio 

óptico se puede utilizar hasta el nivel de submicro. Por otro lado, los rayos X son 

ampliamente utilizados para caracterizar la estructura de celosía periódico porque su 

longitud de onda (~ 0,6 Å a 0,7 Å) está en el mismo intervalo que los parámetros de red (en 

el orden de  2Å a 3Å) en materiales sólidos. 
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Teniendo en cuenta un incidente haz de rayos X con cierta longitud de onda (λ), Por un 

avión de cristal que tiene un espaciamiento diferente interatómica (d), la difracción 

constructiva sólo ocurrirá en un cierto ángulo de θ. Por lo tanto, si podemos detectar la 

intensidad de rayos X  en el ángulo θ y sabemos que la longitud de onda del haz incidente 

(λ), podemos volver a calcular la distancia entre la capa de interatómica (d), que ayudará a 

revelar la información química y la fase del material. Este método, derivado de la ley de 

Bragg, ha sido ampliamente utilizado en la caracterización de los materiales, especialmente 

para difractometría de rayos X. En esta técnica de difracción, una longitud de onda 

conocida de monocromática radiación de rayos X se utiliza para determinar el 

espaciamiento desconocido de materiales. La muestra puede ser cristales individuales, 

policristales o incluso en polvo. La intensidad del haz difractado se registra en ángulos 

diferentes de calcular el espaciamiento y, por tanto, identificar la información química y la 

fase del material que está siendo estudiada (Bavykin Dmitry V. and Walsh Frank C., 2010, 

Guo Z. and Lin T. 2009, Warren, B. E., 1990).  

9.5.2.2. Ecuación de Scherrer 

Como ya se ha demostrado, los estudios de TEM permiten visualizar directamente las 

columnas atómicas de una sola partícula y para determinar su estructura, sus defectos y así 

sucesivamente. Sin embargo, este método no es estadísticamente aplicable a una gran 

cantidad de partículas. Las mediciones de DRX de polvos son capaces de superar esta 

limitación y dar una información global acerca de la cristalinidad de la muestra total, por lo 

tanto hacen una técnica complementaria perfecta para METAR. La ecuación de Scherrer se 
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utiliza comúnmente para determinar el tamaño de cristal medio de la medición en polvo 

DRX (Niederberger M. and Pinna N., 2009, Peterson A. L., 1939).  

 

Donde B (2θ) es el ancho completo en radianes a media intensidad máxima del pico del 

patrón de polvo y L es la dimensión borde cubo y K una constante que depende de la 

morfología de las partículas y que varía entre 0,9 y 1 Niederberger M. and Pinna N., 2009, 

Peterson A. L., 1939).  En el trabajo original Scherrer evaluó la constante a K = 2 [(ln 2) / 

π]1/2 = 0,94 para una partícula cúbico (Guo Z. and Lin T., 2009, Scherrer P., 1918). Tal 

ecuación es válida solamente en virtud de las aproximaciones siguientes: 

1. La forma del cristal es bien definidos (cúbica, esférica, etc). 

2. El cristal está libre de tensiones, defectos, etc. 

3. El sistema debe ser monodispersas.  

En otras palabras, el pico ampliación sólo debe ser debido a la pequeño tamaño de los 

cristalitos. A pesar de que la ecuación de Scherrer debe ser aplicado para cristales isótropos 

solamente, se puede utilizar para materiales anisótropos, con resultados aceptables, si para 

cada reflexión – hkl el valor de L se interpreta como una dimensión media perpendicular al 

plano de cristal reflectante (Niederberger M. and Pinna N., 2009).  

9.5.3. Microscopía de Fuerza Atómica 

El Microscopio de Fuerza Atómica (AFM) es un instrumento mecano-óptico que 

detecta fuerzas a nivel atómico (del orden de los nano Newton) a través de la medición 

óptica del movimiento sobre la superficie de un cantilevermuy  sensible terminado en una 

punta con un cristal de forma piramidal (Figura 14). 
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Figura 13. Imagen de funcionamiento del Microscopio de Fuerza Atómica 

 

La microscopia de fuerza atómica (MFA) sondea la superficie de una muestra con una 

punta muy aguda. La punta de forma lineal se localiza al final del brazo del cantilever de 

0.2 mm de longitud, y está constituida por otra más pequeña que es la que interacciona con 

la superficie de la muestra y oscila su longitud de 10 a 20 micras,  su radio de curvatura 

también oscila en nanómetros. La fuerza entre la punta y la superficie de la muestra hace 

que el cantilever se doble o flexione por las fuerzas de Van der Waals. Un detector mide 

esta flexión que ocurre conforme la punta barre la superficie y con ello se obtiene un mapa 

topográfico. Este tipo de medida puede ser aplicada tanto a materiales aislantes, 

semiconductores o conductores, las fuerzas más común que contribuyen a la flexión del 

cantiléver son la fuerza de Van der Waals (Flores C. 2011). 

La resolución del instrumento es de menos de 1 nm, y la pantalla de visualización 

permite distinguir detalles en la superficie de la muestra con una ampliación de varios 

millones.   
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Hay varias técnicas de trabajo del equipo de MFA: 

1. Técnica de contacto: este modo de barrido provee retroalimentación, la repulsión 

entre el cantiliver y la muestra permanecen constante. De la intensidad de la retro-

alimentación se mide la altura, siendo el modo más común de barrido. 

2. Técnica de altura constante: En este modo de barrido la altura del cantiliver se 

mantiene constante durante el barrido. Se mide la atención del cantiliver. Al no 

haber retroalimentación, es posible barrer a alta velocidad. 

3. Técnica sin contacto: Este modo de barrido provee retroalimentación, y la atracción 

entre la muestra y el cantiliver (vibra cerca del punto de resonancia) permanece 

constante. De la intensidad de la retroalimentación se mide la altura. La resolución 

es un poco menor debido a la distancia entre el cantiliver y la muestra.  

4. Técnica dinámica: Este modo provee retroalimentación, en tanto que la repulsión 

entre la muestra y el cantiliver (vibra cerca del punto de resonancia) permanece 

constante. De la intensidad de la retroalimentación  se mide la altura. Dado que hay 

poco razonamiento de la superficie, este modo es ideal para muestras que se mueven 

con facilidad (Flores C. 2011). 

       

      

 

A B 

C D 

Figura 14. Imagen de técnica de contacto (A), altura constante (B), sin 
contacto (C), dinámica (D). 
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9.5.4. Microscopia electrónica de transmisión (MET) 

Un microscopio electrónico de transmisión es análogo a un proyector de diapositivas, 

con iluminación a partir de un haz de electrones en lugar de luz (Figura 15). Cuando un haz 

de electrones se hace incidir sobre una muestra, una imagen de MET en blanco y negro se 

forma a partir del paso de algunos electrones a través de la muestra intacta, junto con la 

combinación de las interacciones entre otros electrones y átomos de muestra (por ejemplo, 

dispersión elástica/inelástica y difracción). Si el haz no difractado se selecciona para formar 

la imagen, que se conoce como campo claro o brillante de la imagen; en contraste, la 

selección de regiones fuertemente difractadas de la muestra, lo cual parece más brillante 

que el haz transmitido, se conoce como de campo oscuro de imagen. Cabe señalar que los 

electrones también pueden ser absorbidos por las moléculas que contienen átomos de gran 

tamaño, o por contaminación de la superficie (por ejemplo, polvo, grasa). La absorción de 

una alta densidad de electrones en una región específica causa una acumulación de calor, 

dando lugar a la destrucción de la muestra y mala calidad de imagen (Fahlman Bradley D., 

2011).  
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Fuente: Fahlman Bradley D., 2011 

 

El grado relativo de penetración a través de una muestra particular está gobernado por 

la energía de la fuente de electrones. Es decir, el aumento de energía de electrones (por 

ejemplo, 200 keV vs 100 keV) será más penetrante, lo que permite la caracterización de  

muestras más gruesas  y /o menos transparente. En general, el aumento del grosor de una 

muestra, o disminuyendo la energía (es decir, aceleración de voltaje) del haz de electrones, 

inducirá más eventos de dispersión a través de una interacción más eficaz entre el haz de 

electrones y átomos de la muestra. Este efecto será mejorar el contraste de la imagen, ya 

que hay una mayor desviación entre las longitudes de trayectoria de los electrones de 

transmisión y dispersos que llegan a la pantalla de visualización. Sin embargo, esta mejora 

de la calidad de imagen es compensado por abundante colisiones inelásticas que producen 

una distribución de longitudes de onda ampliado del haz de electrones. Como los electrones 

Figura 15. Imagen de funcionamiento de MET. 
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individuales tendrán diferentes energías, que se pusieron sobre la mesa en diferentes puntos 

como resultado una imagen borrosa (es decir, disminución de la resolución (Fahlman 

Bradley D., 2011, White, H., et Al. 2001). 

 
9.5.4.1. Patrón de difracción de electrones  

En este modo, el microscopio electrónico se utiliza como un difractómetro. Esto se hace 

simplemente cambiando la excitación del sistema de lentes intermedia de tal manera que en 

vez de concentrarse en el primer plano de imagen de la lente del objetivo, se centra en el 

plano focal posterior del objetivo que contiene el patrón de difracción de Fraunhofer. La 

lente del proyector a continuación, proyecta una imagen magnificada del patrón de 

difracción en la pantalla fluorescente. El interruptor de fácil sobre la imagen de la 

difracción y viceversa, y la variabilidad del tamaño de la sonda de electrones es muy útil 

para el trabajo analítico. Pequeños cristales individuales hasta el tamaño de 5 nm pueden 

ser seleccionados en el modo de imagen y su característica de difracción puede ser 

estudiada simplemente cambiando al modo de difracción. 

 La disposición y la intensidad de las manchas de difracción está relacionada con la 

simetría y la dimensión de la celda unitaria y depende de la orientación de la partícula con 

respecto al haz incidente. Con el fin de resolver los parámetros de red y la simetría de 

cristal de una partícula, los patrones de difracción tienen que ser grabado desde 

proyecciones cristalográficas diferentes. Esto se hace generalmente por la inclinación de la 

muestra con las instrucciones de observación diferentes con respecto al haz incidente de 

electrones o en el caso de una muestra homogénea, mediante la selección de las partículas 

de diferentes orientaciones. Desde la distancia entre los puntos difractados, los espaciados 
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avión puede calcularse mediante el uso de la ley de Bragg (Niederberger M. and Pinna N., 

2009). 

9.5.4.2. Preparación de las muestras 

No a diferencia de otros materiales (o molecular) técnicas de caracterización, la 

mayoría de los aspectos importante y requiere mucho tiempo de análisis MET es la 

preparación de muestras. Las muestras para análisis de MET se colocan sobre rejillas 

micromalla especiales de un conductor metales tales como Cu, Au, o Ni. Las dimensiones 

típicas de rejillas MET son aprox. 3 mm de diámetro y 10-25 µm de espesor. El número de 

malla de una cuadrícula indica el número de aberturas de rejilla por pulgada lineal. Cuanto 

menor sea el número rejilla, cuanto mayor sea el tamaño del agujero y cuanto mayor sea la 

proporción de área abierta al área cubierta (Figura 16). Por ejemplo, una rejilla de malla-

200 tiene 20 agujeros a lo largo de su diámetro; una rejilla de malla-400 tiene 40 agujeros. 

Esto se traduce en tamaños de agujero de aprox. 200 µm para los de malla-100, aprox. 97 

µm de malla-200, 63 µm de malla-300, y  42 µm para rejillas de malla-400 (Fahlman 

Bradley D., 2011, White H. et Al., 2001). 

 

Fuente: Fahlman Bradley D., 2011 

Figura 16- Tipos de rejillas para MET  



SÍNTESIS  DE NANOPARTÍCULAS DE TiO 2 DOPADAS CON CALCIO, PLATA Y PLATINO  

48 

QI. JULIO  CESAR  GONZALEZ  LUIS 

Rejillas MET de muestras sólidas se preparan típicamente por pipeteado unas pocas 

gotas de una solución que contiene el sólido suspendido en una rejilla, y permitir que se 

seque al aire. Alternativamente, la suspensión puede ser soplada sobre una cuadrícula 

mediante un suministro de aerosol dispositivo (Figura 17).Si el sólido es demasiado grueso, 

o comprende gránulos relativamente grandes, el material puede ser incorporado dentro de 

una matriz polimérica y se cortan en cruz delgada secciones. El mejor medio de inmersión 

permite el seccionamiento delgado, con el menor daño posible durante la preparación, y le 

da la menor interferencia en la microscopía (Fahlman Bradley D., 2011, Morniroli, J. P., 

2006, Steeds, J. W, 1992, Sindo, D., 1998, www.uksaf.org/tech/leed.html, 

www.uksaf.org/tech/rheed.html).  

 

 

 

 

 

9.5.5. Microscopia electrónica de barrido (MEB)  

A diferencia de los microscopios electrónicos de transmisión, un microscopio 

electrónico de barrido explora haz de electrones a través de la superficie de la muestra y 

recoge electrones dispersados por formación de imágenes (Figura 18). Debido a que la 

Figura 17. Muestreo por pipeteo sobre rejilla para MET 

Fuente: Fahlman Bradley D., 2011 
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imagen se forma con señales de retrodispersión en lugar de adelante transmitidas señales, la 

energía del haz de electrones no es necesario que sea de alta (<40 keV) y la muestra 

también no requiere de transparencia electrónica, sino que tiene sólo una conductividad 

requisito para evitar la carga (Guo Z. and Lin T., 2009, Williams, D. B., and Carter C.B., 

1996, Dahmen U., 2007, Kisielowski, C., et Al., 2008).  

 

 

Para el análisis de imágenes y productos químicos mediante MEB, las partículas 

generadas a partir de la muestra debe alcanzar el detector situado por encima de la muestra 

de la superficie. Dado que las energías relativas de las partículas generadas están en el 

orden como se puede apreciar en la Figura 19,  (Bradley F.D., 2011). 

Electrones Auger < SE (ES) < BSE (EED) < rayos – X 

 

Fuente: Fahlman Bradley D., 2011 

Figura 18. Funcionamiento de MEB 
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Figura 19. Ilustración de la interacción volumen de la muestra

 

Como se señaló anteriormente, por lo menos cuatro tipos diferentes de señales se 

encuentran dispersos hacia atrás que potencialmente puede utilizar: electrones Auger, 

electrones secundarios, electrones retrodispersados y  rayos-X. El método de imagen MEB 

más popular es la imagen de electrones secundarios (ES). ES puede producir imágenes de 

buena resolución de hasta 1 a 5 nm, con una gran profundidad de campo, esta característica 

ayuda a revelar mucha información sobre la topografía de la superficie. Por otro lado, los 

electrones retrodispersados se han dispersado por las muestras elásticamente y por lo tanto 

está fuertemente relacionada con el número atómico (Z) cerca de la superficie así como la 

orientación cristalográfica de la superficie. Por lo tanto, los electrones retrodispersados 

(ER) se utilizan a menudo para identificar la composición química junto con la 

característica de rayos-X (Guo Z. and Lin T., 2009, Williams, D. B., and Carter C.B., 1996, 

Dahmen U., 2007, Kisielowski, C., et Al., 2008). 

 

Fuente: Fahlman Bradley D., 2011 
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9.5.5.1. Energía dispersiva de Espectroscopia de Rayos-X (EDS) 

Hoy en día, los electrones retrodispersados se utiliza también para detectar orientación 

de la superficie para construir un mapa de textura para la muestra bajo estudio. Típico 

rayos-X también han sido ampliamente utilizados en MEB para identificar la composición 

química de materiales. Esto se conoce como energía dispersiva de espectroscopia de rayos-

X o EDX. Como se discutió anteriormente, la longitud de onda de la característica de rayos 

X está directamente relacionada con el delta de energía entre las capas exteriores e 

interiores de los átomos y por lo tanto es un rasgo característico de los elementos (Guo Z. 

and Lin T., 2009, Williams, D. B., and Carter C.B., 1996, Dahmen U., 2007, Kisielowski, 

C., et Al., 2008).  

9.5.5.2. Preparación de la muestra 

La preparación de muestras para análisis MEB,  la muestra simplemente deposita en la 

parte superior de un adhesivo fijado a un trozo de aluminio/soporte. Una película 

conductora fina (aprox. <10 nm) de Au o C a menudo se deposita sobre la superficie de la 

muestra (Figura 20). Esto es especialmente necesario si un adhesivo no conductor se utiliza 

para montar la muestra, o si la propia muestra es no conductor (Guo Z. and Lin T., 2009, 

Williams, D. B., and Carter C.B., 1996, Dahmen U., 2007, Kisielowski, C., et Al., 2008). 
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Figura 20. Recubrimiento de película conductora de oro por medio de 
spputering. 
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X. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

10.1. Espectroscopia Infrarroja 

 La serie de materiales obtenidos, se caracterizaron inicialmente por medio de 

Espectroscopia Infrarroja a fin de identificar los principales grupos funcionales presentes, 

así como la asociación de enlaces, por lo cual y a fin de poder hacer un análisis 

comparativo de los materiales sintetizados, se selecciona una serie de espectros 

debidamente referenciados que se toman como referencia, en la Figura 21 se pueden 

apreciar y puntualmente, se utilizan de espectros base de TiO2 el etiquetado A-c y el B-

verde, y en la Tabla V que se presenta un resumen de las longitudes de onda características 

del compuesto. 

 

 

Fuente: Li Hansheng et Al., 2009 
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Figura 21. IR de referencia de nanopartículas de TiO2 (A) espectro c TiO2, (B) 
espectro verde TiO2 

 

Tabla V – Señales de IR de especies de TiO2 

 

 En las Figuras 22 y 23 se presentan los espectros IR de nanopartículas de TiO2 

obtenidas con diferente disolvente etanol y ciclohexanol respectivamente. Se observa que 

Banda cm-1 Fuente 
Ti – O – Ti  450, 550, 700 Hdez. Enríquez et Al., 2008 
 650  a 1000 Li H., et Al., 2009 
 Ti – O  466, 511, 600, 

730 
Ochoa Y et Al., 2009, 2010 

 960 Sirimahachai U. et Al., 2010  
Ti – OH 800 Ochoa Y. et Al., 2010 
 3000 – 4000 Sirimahachai U. et Al., 2010, Li H., et Al., 2009 
 Anatasa 460, 510, 730 Rodríguez-Paez J.P., et Al., 2004 
 1625 – 1628 Vargas Urbano M.A., et Al., 2011 
Rutilo 560, 674 Ochoa Y et Al., 2009  
Ti 840  Vargas Urbano M.A., et Al., 2011 
Ti-O-C 1040, 1075, 1130 Ochoa Y. et Al., 2010  
 1085, 1049, 1125 Rodríguez-Paez J.P., et Al., 2004 

Fuente: Sirimahachai U. et Al., 2010. 
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en la Figura 22 se observa  una señal a 875.33 cm-1 que se atribuye a las señales de Ti y Ti-

OH y la banda de 1794.24 cm-1 que es característica a anatasa, que se encuentra 

ligeramente desplazada. La banda a 1409.05 cm-1 se atribuye a las bandas de grupos 

orgánicos residuales de C-H. En la Figura 23 se presenta el espectro IR del material que se 

obtuvo utilizando como disolvente ciclohexanol, se aprecian de manera clara bandas y/o 

picos a longitud de onda de 474.69 cm-1 que se atribuye a enlaces de Ti-O, Ti-O-Ti y 

anatasa, señales a 2329.67 y 3576.92 cm-1 se debe a la presencia de grupos Ti-OH. 

 

Figura 22. IR de TiO2/etanol 
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Figura 23. IR de TiO2/ciclohexanol 

 

En las Figuras 24 y 25 se observa que existe una gran similitud en comparación con los 

IR de referencia (Figura 21). En la Figura 24 el espectro del TiO2  que se obtuvo utilizando 

alcohol bencílico como disolvente, se aprecian bandas a 485.66 cm-1 que indica la presencia 

de enlaces de Ti-O, Ti-O-Ti y anatasa, otra señal 535 cm-1 y 666.72 cm-1 que pertenece a la 

forma cristalina de rutilo. Se observa la señal ligeramente desplazada a 2912.18 cm-1 lo cual 

indica la presencia de grupos Ti–OH, 2357 y 2318 cm-1 que indica que hay otros 

compuestos de titanio. En la Figura 25 se presenta el IR de TiO2 utilizando alcohol 

terbutílico como disolvente la señal a 482 cm-1 se asocia a enlaces Ti-O, Ti-O-Ti y anatasa, 

a  2917 cm-1 se debe a la señal Ti–OH ligeramente desfasada. 
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Figura 24. IR de TiO2/alcohol bencilico 

 

 

  

 En la Figura 26 y 27 se encuentran los espectros de IR de las muestras de TiO2 

dopadas con plata y platino respectivamente. Se observa que los 2 IR son muy similares a 

los IR de referencia lo cual nos indica que si son muestras de TiO2 solo que las demás 

señales son muy similares a las que se observan en las muestras de TiO2 sintetizadas, pero 

Figura 25. IR de TiO2/alcohol terbutilico 
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no se observa las señales de los agentes dopantes (Ag+ y Pt+4). Es probable que el equipo de 

IR no haya detectado las interacciones de plata y platino ya que existen en muy pequeñas 

cantidades. En la Figura 26 se presenta el IR de TiO2 dopado con plata y presenta una señal  

a 482 cm-1 que se atribuyen a enlaces Ti-O y Ti-O-Ti y señales entre 2846 y 3582 cm-1 a 

enlaces Ti-OH. En la Figura 27 se observa el IR de TiO2 dopado con platino y se 

identificaron señales atribuidas a rutilo,  (504 y 663 cm-1) y señales entre 2840 y 2912 cm-1 

que indican la presencia de enlaces de Ti-OH.  

 

Figura 26. IR de Ag – TiO2 
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Figura 27. IR de Pt – TiO2 

10.2. Difracción de rayos X (XRD) 

10.2.1. Síntesis de TiO2 en distintos disolventes 

En la Figura 28 y 29 se observa la fase de anatasa correspondiente a la tarjeta 00-021-

1272. La diferencia es que se utilizó etanol absoluto y ciclohexanol respectivamente para su 

síntesis. La presencia de fase amorfa se considera fase restante.  
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Figura 28. DRX de TiO2/etanol tratado a 500oC 
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Figura 29. DRX de TiO2/ciclohexanol tratado a 500oC 

En la Figura 30 y 31 fueron sintetizadas nanopartículas de TiO2 con alcohol bencílico y 

alcohol terbutílico respectivamente. En la Figura 30 se observa que hay una mezcla de fases 

de TiO2 anatasa y rutilo correspondiente a la tarjeta 00-021-1276, es probable que el 

disolvente a base de alcohol bencílico igualara las energías de activación de ambas fases y 

se formen. En la Figura 31 correspondiente al material sintetizado utilizando  como 

disolvente alcohol terbutílico se observa  la presencia de anatasa, lo cual se considera ideal 

cuando se desea únicamente dicha fase. Es pertinente hacer notar que los tratamientos 

térmicos en la síntesis de TiO2 fueron de manera paralela bajo las mismas condiciones, no 

se puede presentar error de tratamiento. De igual forma ambos las nanopartículas de TiO2 

sintetizadas con alcohol bencílico y alcohol terbutilico presentan fase amorfa, lo cual se 

atribuye por el fondo respectivo difractograma. 
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Figura 30. XRD de TiO2/alcohol bencilico tratado a 500oC 
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Figura 31. XRD de TiO2/ alcohol terbutilico tratado a 500oC 

Una vez sintetizado el TiO2 utilizando una variedad de alcoholes como solventes; etanol 

absoluto, ciclohexanol, bencílico y terbutilico,  se puede estimar que bajo las mismas 

condiciones experimentales, es posible sintetizar TiO2 en donde predomine la fase cristalina 

de anatasa, en los casos de haber utilizado alcoholes de cadena abierta sin importar su 

extensión. En el caso de uso de alcohol con anillo bencénico, se promueve la presencia de 
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dos fases del TiO2: anatasa y rutilo. Interesante ya que la extensión de uso y aplicación del 

compuesto va en función de la fase predominante por lo cual se logra obtener un proceso 

con ambas fases presentes.  

10.2.2. Síntesis de TiO2 dopado con calcio, plata y platino 

La identificación mineralógica permite el corroborar la presencia de las fases cristalina 

deseadas: CaTiO3 (Perovskita) correspondiente a la tarjeta 01-078-1013 de manera 

contundente en el material obtenido con calcio como dopante. El compuesto de TiO2 

dopado con plata, se observan señales que indican la presencia de dos fases, la 

correspondiente a TiO2 en forma de rutilo y el compuesto de Ti-Ag (tarjeta 03-065-8470), 

lo que permite estimar que la presencia de la plata se encuentra en fase cristalina definida, 

no se puede estimar que se encuentra incluida entre la estructura del TiO2. Un efecto 

semejante se observa en el compuesto de TiO2 dopado con platino  se observan la presencia 

de TiO2 en forma de rutilo y Ti-Pt (tarjeta 03-065-8378). Las Figuras 32, 33 y 34 se 

observan los difractogramas de rayos X correspondientes a CaTiO3, TiO2–Ag  y TiO2–Pt.  
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Figura 32. XRD de TiO2/Ca tratado a 800oC 
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Figura 33. XRD de TiO2/Ag tratado a 800oC 

 

10 20 30 40 50 60 70 80
0

100

200

300

400

500

EE

E

E

E

EE
E

E

E

IN
T
E
N
S
ID

A
D
 (
U
.A

)

2θθθθ

E: Perovskita (CaTiO3)
CaTiO3



SÍNTESIS  DE NANOPARTÍCULAS DE TiO 2 DOPADAS CON CALCIO, PLATA Y PLATINO  

64 

QI. JULIO  CESAR  GONZALEZ  LUIS 

10 20 30 40 50 60 70 80
0

100

200

300

400

500

B
B

B

D
BB

B

B

DB

B
D

B

B

B

IN
T
E

N
S

ID
A

D
 (
U

.A
)

2θθθθ

B: Rutilo
D: Ti- Pt

Ti-Pt 800oC

 

Figura 34. XRD de TiO2/Pt tratado a 800oC 

 

10.3. Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) 

10.3.1. Análisis morfológico de TiO2 

El análisis de la microestructura se obtiene sobre el material pulverizado dado que el 

material se trata directamente en polvo que se ha sintetizado por método de sol-gel. Se 

realiza un análisis químico elemental por medio de EDS. En todos los casos, se obtiene un 

aspecto similar en cuanto a su morfología y químicamente, los contenidos de iones de van 

dentro del intervalo de la composición estequiométrica: titanio = 59.94 % y oxígeno = 

40.06 % (http://webmineral.com/data/Anatase.shtml), lo que permite el ratificar que el 

procesamiento aplicado, permite el obtener el material de interés. 

En la Figura 35 se presenta un par de micrografías que permiten visualizar la 

morfología del material obtenido utilizando etanol absoluto como disolvente, se aprecia un 

material homogéneo con una composición elemental conformada por titanio y oxígeno en 
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porcentajes aproximados de 58.63 y  41.37  % respectivamente conforme a resultados de 

aplicar EDS.   

       
 

Figura 35. Imágenes de MEB de TiO2/etanol tratado a 500oC 
 

En la Figura 36 se ofrece un par de micrografías del TiO2 sintetizado utilizando 

ciclohexanol como disolvente, presentan un aspecto similar al sintetizado en etanol 

absoluto, igual la composición química elemental 61.24% de titanio y 38.76 % de oxígeno.    

         

Figura 36. Imágenes de MEB de TiO2/ciclohexanol tratado a 500oC 

 

Finalmente, en lo que repecta a sintesis de TiO2 con uso de solventes orgánicos de 

diferente estructura química, los alcoholes Bencílico y Terbutílico, presentaron aspecto 

similar a los anteriores, y presencia de TiO2 bajo composición elemental de Titanio de 60.05 
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y 59.01 % y Oxígeno de  39.95 y 40.49 % respectivamente. Las Figuras 37 y 38 ofrecnen un par 

de imágenes e cada material sintetizado.   

  

Figura 37. Imágenes de MEB de TiO2/Alcohol Bencílico tratado a 500oC 

 

             

Figura 38. Imágenes de MEB de TiO2/Alcohol Terbutílico tratado a 500oC 

 

10.3.2. Análisis morfológico de TiO2 dopado 

Una vez implementado el procesamiento para síntesis de TiO2 en lo que respecta a 

condiciones de trabajo experimental, se procedió a elaborar tres materiales a base de TiO2 

los cuales fueron dopados y tratados térmicamente bajo las mismas condiciones. En todos 

los materiales se obtuvieron los resultados que permiten el corroborar la composición 
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inicial, su morfología dado que fue en polvo, se visualiza exclusivamente las partículas y 

aglomerados, se aprecia una homogeneidad y aspecto en general similar.   

Puntualmente, en la  Figura 39 no se observa el aspecto que presenta las partículas de 

TiO2 dopado con calcio que, conforme a identificación mineralógica, corresponde a fase de 

CaTiO3  (Perovskita ), lo cual se ratifica por la composición química elemental realizada 

por medio de EDS; titanio = 25.52 % , oxigeno =  41.68 %  y calcio = 32.81 %, 

estequiométricamente, los valores registradas son; titanio = 35.22 % , oxigeno =  35.30 y 

calcio = 29.48 %  (http://webmineral.com/data/Perovskite.shtml). 

  

Figura 39. Imágenes MEB de CaTiO3 

 

El material dopado con plata, presenta una composición titanio = 51.91 %, oxigeno =  

42.42  %  y plata  = 5.67 %, se aprecia que se ajusta a la composición estequiometria del 

TiO2 con la inclusión de la Plata como agente dopante, dentro de base de datos, no es 

posible identificar composición estequiométrica de compuesto TiO2-Ag.  En la Figura 40 se 

presentan dos micrografías del material obtenido.  
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Figura 40. Imágenes de MEB de TiO2-Ag 

 
 

Efecto similar se presenta con el material dopado con platino, aspecto similar de 

partículas y composición; titanio = 48.37 %, oxigeno =  47.04  %  y platino  = 4.59 %, 

dentro de base de datos, no es posible identificar composición estequiometria. La Figura 41 

ofrece un par de micrografías.  

 

                

Figura 41. Imágenes de MEB de Pt – TiO2 
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10.4. Microscopia de Fuerza Atómica (MFA) 

Con el apoyo de microscopia de fuerza atómica, se analizaron los materiales 

sintetizados, en general se ha logrado obtener un valor promedio de tamaño de partículas, 

bien presentándose de manera aislada, con frontera de grano definida o en aglomerado, que 

se aprecia por la cementación que se observa entre la serie de nanoparticulas que lo 

conforman, lo cual se atribuye a que se ha generado un proceso de inicio de disolución de 

fase o puede deberse de igual forma a que falta tiempo para que se formen las 

nanopartículas, lo cual se limita ya que por difracción de rayos X, se aprecia la fase 

cristalina conformada. En la Figura 42 se presentan una serie de micrografías, estudio 

superficial y tridimensional de material obtenido a base de TiO2 usando como disolvente 

ciclohexanol, se observan de manera clara la presencia de aglomerados, la topografía en el 

estudio tridimensional y la variedad de tamaño de nanoparticulas que se puede decir se 

encuentras cementadas y ordenadas de manera paralela, sin embargo es posible apreciar un 

tamaño entre 12.5 y 1.15 nm.  
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Figura 42. Imágenes de MFA de material TiO2/ciclohexanol tratado a 500oC  

 

El material a base de TiO2 sintetizado utilizando alcohol bencílico como disolvente, 

presenta una apariencia similar de cementación pero la diferencia radica en la forma de 

presentarse el aglomerado que tiende a ser en desorden y la cementación limita ligeramente 

la visión de frontera de grano de las nanopartículas, criterios en el análisis tridimensional y 
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de tamaño de nanoparticulas que va de 3.07 a 10.9 nm, se pueden apreciar de igual forma  

aglomerados de 37.4 nm en la Figura 43. 

 

 

 

 

 

Figura 43. Imágenes de MFA de material TiO2/alcohol bencílico tratado a 500oC 

 

El análisis aplicado al material sintetizado usando alcohol terbutilico, en definitiva es 

el presenta mejor estructura a nivel nanométrica, se aprecian de manera clara las 
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nanoparticulas de tamaño que va de 2.27 a 14.5 nm, es posible observar una definida 

frontera de grano que permite el poder obtener las dimensiones medias de las 

nanoparticulas. En la Figura 44 se ofrecen la serie de imágenes del material analizado.   

 

 

 

 

 
Figura 44. Imágenes de MFA de material TiO2/alcohol terbutilico  tratado a 500oC 

 

En lo relacionado al TiO2 sintetizado utilizando calcio como dopante, en principio ha 

sido posible obtener una material a grado nanométrico, se bien la tendencia es a presentar 



SÍNTESIS  DE NANOPARTÍCULAS DE TiO 2 DOPADAS CON CALCIO, PLATA Y PLATINO  

73 

QI. JULIO  CESAR  GONZALEZ  LUIS 

aglomerados, se puede apreciar que estos tienden a ser menos cementados, es posible 

apreciar de forma clara la frontera interarticular. Se puede apreciar tamaños que inician en 

4.56 nm a 60.8 nm, como se observa  en la Figura 45. 

 

 

 

 

 
Figura 45. Imágenes de MFA de material CaTiO3 
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10.5. Microscopia Electrónica de Transmisión (MET) 

En la Figura 46 se presenta una par de imágenes obtenidas de material de TiO2 obtenido 

utilizando ciclohexanol, una de ellas de campo obscuro, se observan aglomerados 

conformados por nanoparticulas de tamaño entre 15 y 20 nm. Asimismo se presente el 

patrón de difracción de anillos obtenido que corresponde a la fase de Anatasa (Mendoza-

Anaya D., et Al., 2004). En el patrón de difracción de electrones se observa que si hay 

estructura cristalina presente, solo que también se observa la presencia de fase amorfa lo 

cual indica que le faltó más tiempo o más alta temperatura en el tratamiento térmico. 

  

Figura 46. Imágenes MET de material TiO2/ ciclohexanol tratado a 500 °C: Campo 
obscuro y Patrón difracción anillo de Anatasa. 

 

 (101) 
Prosiguiendo con el análisis, la muestra de TiO2 obtenida en alcohol bencílico,  es 

posible definir un intervalo de tamaño de nanoparticulas entre 10 y 15 nm, de igual forma 

el obtener el patrón anillo de difracción de la fase rutilo (Mendoza-Anaya D., et Al., 2004). 

(101) 
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En la Figura 47 se ofrecen el par de imágenes, que permiten el visualizar el análisis 

realizado. 

  

Figura 47. Imágenes MET de material TiO2/ alcohol bencílico tratado a 500 °C: 
campo obscuro y patrón de difracción anillo de rutilo. 

 

El material de TiO2 dopado con calcio, permitió obtener e identificar Perovskita 

(CaTiO3) , por medio del análisis de MEB, ha sido posible obtener una imagen de campo 

obscuro en donde se aprecia de manera clara la presencia de partícula compactas que 

originan aglomerados, se puede pensar que se llevo a cabo un proceso de interacción 

interparticular por el efecto térmico, lo cual se fue posible observar por microscopia de 

fuerza atómica y aquí se ratifica,  de igual forma se puede apreciar el patrón de difracción 

anillo de dicho compuesto.  En la Figura 48 se presentan ambas imágenes.  

(110) 
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Figura 48. Imágenes MET de material CaTiO3: campo obscuro y patrón de difracción 
anillo de Perovskita. 

 

En lo que respecta al material de TiO2 dopado con plata, por medio de imagen de 

campo obscuro es posible apreciar el grado de compactación que presentan las 

nanoparticulas, lo cual se atribuye el proceso térmico aplicado. En cuanto al patrón de 

difracción anillo, es posible identificar la fase de rutilo, como se puede apreciar en la Figura 

49.  
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Figura 49. Imágenes MET de material  Ag–TiO2: campo obscuro y patrón de 
difracción anillo de rutilo. 

 

Finalmente, el material de TiO2 dopado con platino, presenta un efecto similar en 

cuanto a apariencia por medio de imagen de cuerpo obscuro, se observa el grado de 

compactación que presentan las nanoparticulas, lo cual se atribuye el proceso térmico 

aplicado. En cuanto al patrón de difracción anillo, es posible únicamente identificar la fase 

de rutilo, como se puede apreciar en la Figura 50.  

 

(110) 
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Figura 50. Imágenes MET de material Pt–TiO2: campo obscuro y patrón de 
difracción anillo de Rutilo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(110) 
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XI.  CONCLUSIONES  

En principio, se  puede concluir el que ha sido posible llegar a sintetizar nanopartículas 

de TiO2 aplicando la técnica de sol-gel, se han determinado las condiciones experimentales 

en cuanto a pH, concentración, temperatura, tiempo de reacción y gelificación. 

Se han utilizado una variedad de alcoholes como disolventes de cadena abierta: etanol 

absoluto, alcohol terbutilico, cadena con anillo: ciclohexanol y aromático: alcohol 

bencílico, en todos los casos se obtuvo una reacción de síntesis optima, bajo las mismas 

condiciones experimentales, la variedad en cuanto a actividad de disolvente fue el que 

mineralógicamente, se presenta el TiO2 en fase de anatasa al utilizar solventes de cadena 

abierta y cadena cerrada, y la mezcla de fases de anatasa y rutilo al usar el alcohol 

aromático como disolvente, lo cual es una alternativa de síntesis cuando se desean ambas 

fases presentes a 500 °C. De acuerdo a los resultados obtenidos se concluye que el mejor 

disolvente para sintetizar nanopartículas de TiO2 es el alcohol terbutilico debido a que 

forma una sola fase cristalina, se forman partículas unifomes sin forman grandes 

aglomerados y las fronteras de grano están bien definidas.  

En lo concerniente al proceso de dopaje con calcio, plata y platino, ha sido posible el 

sintetizar los respectivos materiales; la variante fue el que el dopaje con Calcio fue a alta 

concentración dado que se deseaba generar Perosvkita (CaTiO3)  que genero una solución 

heterogénea al mezcla la fase con TiO2 y la fase con calcio, ya evaporado el solvente, se 

obtuvo un sólido blanco  que se lleva a tratamiento térmico una vez libre de humedad. El 

dopaje con  plata y platino fue en un 2 %, aquí en ambos casos se obtiene al mezclar ambas 

fases una solución homogénea y traslucida, la variante fue el color; con Plata color café y   
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el platino color anaranjado, ya una vez evaporado el solvente, el sólido tiende a tener un 

color similar que una vez tratado térmicamente la presencia de plata da un color de material 

resultante TiO2–Ag gris obscuro y TiO2–Pt de color beige. Por difracción de Rayos X  en 

todos los casos se obtienen las fases deseadas de Perovskita únicamente y una mezcla de 

fases de Ti-Ag  y Ti-Pt con Rutilo.  

A fin de fortalecer el proceso de caracterización por medio de espectroscopia de 

infrarrojo se han obtenido la serie de espectros que permiten ubicar bandas y picos 

atribuidos a compuestos conformados a base de TiO2, se pueden definir los principales 

enlaces; Ti-O, Ti-O-Ti, Ti-OH, de tal forma que ya se puede considerar que se cuenta un 

patrón interno de los materiales sintetizados para futuras fases experimentales, ya se cuenta 

con una referencia, que a su vez esta fortalecida con referencias externas.  

En lo que se refiere a morfología, los materiales obtenidos presentan tamaños medios 

de partículas de 1 nm, lo cual permite ubicarlos dentro del contexto nanométrico, 

determinado con apoyo de microscopia de fuerza atómica. Se puede hacer notar el que el 

material de TiO2 sintetizado utilizando el alcohol bencílico como solvente, presento una 

mejor distribución de partículas en cuanto a definición de frontera de grano, no se parecían 

aglomerados cementados, y es fundamental para poder estimar el tamaño medio de las 

nanoparticulas, así como el considerar el que se cuenta con un material más reactivo lo cual 

requiere de estudios adicionales para fortalecer dicha estimación, pero para fines del 

presente trabajo, de definir síntesis es aceptable. 

En cuanto a composición química elemental, con apoyo de microscopia electrónica de 

barrido y análisis por dispersión de rayos X, ha sido posible el ratificar la composición 
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porcentual, se ratifica la calculada y elaborada con la obtenida en el producto final.    

Finalmente, por medio de microscopia electrónica de transmisión fue posible el 

ratificar el tamaño nanométrico de las partículas sintetizadas, se ratifica la información 

obtenida por microscopia de fuerza atómica en cuanto a tamaño de partículas y a la 

presencia de fases cristalinas identificadas por difracción de rayos X por medio de la 

obtención de los respectivos patrones de difracción anillo de: anatasa, rutilo y Perovskita 

(CaTiO3). 
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XII.  FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION 

Las nanopartículas de TiO2 se pueden realizar celdas solares con una mayor eficiencia 

a las reportadas en la literatura. En el caso del CaTiO3 puede ser utilizado como una 

herramienta para el transporte de nanopartículas de hidroxiapatita por todo el cuerpo 

humano ya que se ha reportado que funciona como biomaterial. El TiO2-Ag auxilie como 

agente antibactericida en hospitales o lugares que necesiten estar estériles. Los 

nanomateriales de TiO2-Pt tengan una mejor eficiencia catalítica y se le encuentren mas 

aplicaciones.  
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