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RESUMEN 

Con el propósito de formar parte de la labor en la que se encuentra la ciencia, de desarrollar 

nuevas tecnologías a favor del medio ambiente para combatir el incremento de la 

contaminación, en el presente trabajo, se sintetizaron nuevos materiales compuestos por el 

método sol-gel, a base de TiO2, Al2O3 y nanoplaquetas de grafeno (GnPs),  para el estudio 

de sus propiedades y evaluación en la degradación de un contaminante orgánico. El óxido 

mixto, TiO2-Al2O3 es un material compuesto altamente reportado con éxito como 

fotocatalizador de contaminantes (colorantes, pesticidas y/o fármacos) en medio acuoso. El 

éxito del material TiO2-Al2O3 se debe a la propiedad semiconductora del TiO2 que se ve 

favorecida por la superficie específica que le aporta el Al2O3, mejorando de esta forma la 

eficiencia del material; sin embargo, este tipo de materiales aún presentan problemas de 

recombinación. Se conoce que la mayoría de los materiales de carbono son conductores, por 

lo que su presencia en materiales compuestos retarda la recombinación y mejoran el flujo de 

electrones (e-) durante la actividad fotocatalítica. Dicho lo anterior, se realizó el estudio de 

un material ternario TiO2-Al2O3-GnPs, con concentraciones de GnPs menores al 1 % en peso, 

el cual fue sintetizado por el método sol-gel modificado, esto desde una perspectiva amigable 

con el medio ambiente. 

 

Los materiales fueron caracterizados por Difracción de Rayos X (DRX), Fisisorción de 

Nitrógeno, Espectroscopía ultravioleta-visible (UV-Vis), Análisis Termogravimétrico 

(TGA-DTG), Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier por Reflectancia Total 

Atenuada (FTIR-ATR), Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X (XPS), Microscopía 

Electrónica de Barrido (MEB), Microscopía Electrónica de Transmisión (MET). Posterior a 

ello, se evalúo la actividad fotocatalítica del material para la degradación del diuron en 

irradiación de luz UV por 240 min. La reacción fotocatalítica fue monitoreada por 

espectroscopía ultravioleta-visible y Carbono Orgánico Total (COT). La presencia de las 

GnPs reduce la energía necesaria para la transferencia de electrones entre bandas, por lo 

tanto, mejoró la conversión fotocatalítica, redujo la vida media y aumentó la eficiencia del 

material en la degradación del diuron. 
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INTRODUCCIÓN 

En los últimos años la contaminación y los requerimientos energéticos a nivel mundial se 

han incrementado de manera significativa, razón por la cual la ciencia se encuentra en la 

ardua labor de encontrar nuevas tecnologías que aporten una alternativa a esta problemática¸ 

manteniendo una relación optima costo-eficiencia [1] . Una de las alternativas actuales es la 

síntesis de nuevos materiales para aplicaciones en almacenamiento de energía, 

fotodegradación con ayuda de la luz solar, desarrollo de biocombustibles, entre otras; en esta 

iniciativa se ha encontrado que algunos nanomateriales son adecuados, económicos y con 

grandes oportunidades de uso gracias a sus propiedades [2].  

Uno de los materiales más estudiados es el grafeno, un nanomaterial que, debido a sus 

propiedades excepcionales y únicas, ha revolucionado la ciencia y el uso de nanomateriales, 

este se conoce como una lámina bidimensional de un solo átomo de espesor en una estructura 

hexagonal que en conjunto asemejan una red similar a un panal de abejas pero debido a la 

falta de un método económico para producirlo puro, la ciencia ha optado por trabajar con 

alotropos de grafeno u otros materiales de carbono, tales como: Fullerenos, nanotubos de 

carbono, óxido de grafeno y nanoplaquetas de grafeno, los cuales se han combinado con 

diversos materiales como polímeros, metales, cerámicos, entre otros, esto en busca del 

aprovechamiento de sus propiedades [3]; el trabajo a continuación propone, el estudio 

de nanoplaquetas de grafeno (GnPs) en concentraciones menores al 1% en peso en un óxido 

mixto TiO2-Al2O3, sintetizado mediante el método sol-gel para su aplicación como 

fotocatalizadores. 

Las GnPs son una mezcla de grafeno multicapas con nanoestructuras de grafito con alta 

integridad cristalina que se producen de manera industrial a bajo costo con propiedades 

intrínsecas notables como alta conductividad eléctrica y térmica [4]. Las GnPs suponen 

cierta facilidad de combinación con otros materiales gracias a grupos funcionales oxidados 

disponibles en los bordes [3]. 
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Por otro lado, desde hace algunos años se utiliza el dióxido de titanio (TiO2) para degradación 

de contaminantes en medio acuoso puesto que el uso incorrecto de herbicidas utilizados en 

la agricultura daña y contamina el medio ambiente ocasionando entre otras consecuencias 

problemas de salud y economía. En la actualidad, el TiO2 se combina con materiales de 

carbono tales como el óxido de grafeno (GO) o materiales cerámicos (Al2O3) para mejorar 

su actividad fotocatalítica [5]. 

La síntesis por sol-gel es de los métodos químicos usados para la creación de este tipo de 

nuevos materiales compuestos, que tiene como ventajas el costo-efectivo en comparación 

con otros métodos, además de ser relativamente sencillo de llevar a cabo, permite fabricar 

materiales con cualidades específicas en composición y propiedades, ya sean amorfos, 

cristalinos o policristalinos [6].  

El diuron (N’-(3,4-dichlorophenyl)-N, N-dimethylurea) es uno de los herbicidas más 

utilizados en actividades de agricultura para controlar malezas, y es altamente tóxico si se 

aplica en altas dosis [7]; previamente en nuestro grupo de trabajo se ha comprobado que el 

sistema GnPs-TiO2-Al2O3 tiene resultados favorables en la degradación de la molécula del 

diuron, por lo que ahora se busca optimizar el proceso de preparación del material, 

incorporando GnPs en concentraciones menores a las utilizadas previamente [8]. 

En este contexto, la propuesta presentada contribuirá al desarrollo de nuevos materiales y al 

conocimiento de sus propiedades, aportando así nuevas alternativas a favor del medio 

ambiente que inspirarán futuras investigaciones. 
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1.1 Teoría de bandas 

Desde el punto de vista de la conductividad eléctrica, se pueden clasificar los materiales 

sólidos en conductores, semiconductores y aislantes, esto de acuerdo con los fenómenos 

explicados en la teoría de bandas. 

En la teoría de orbitales moleculares se menciona que al enlazar un átomo con otro se forma 

un nuevo orbital denominado orbital molecular que es ocupado por electrones de valencia 

que corresponden a las especies que conforma la molécula, son distribuidos de acuerdo con 

el principio de exclusión de Pauli, ocupan la zona de menor energía (HOMO) y dejan 

disponible la zona de mayor energía (LUMO). 

La teoría de bandas es una extensión de la teoría de orbitales moleculares, de acuerdo a ella, 

las bandas de electrones son una enorme cantidad de niveles de energía muy próximos, que 

son producto de la combinación lineal, de niveles de energía de electrones de valencia, de los 

átomos individuales [9]. 

Las bandas de energía formadas son la banda de valencia (BV) y la banda de conducción 

(BC). La BV comprende la distribución de mínima energía (HOMO), es decir, que concentra 

todos los electrones de la molécula en sus orbitales y la BC contiene los niveles energéticos 

más altos permitidos (LUMO). Entre los diferentes tipos de materiales, los semiconductores  

y aislantes poseen intervalos de energía, entre las bandas valencia y conducción, en los que 

no existen niveles definidos o estados permitidos que puedan describir el comportamiento de 

un electrón, estos intervalos son conocidos como banda prohibida [10]. 

Los electrones de la BV se desplazan a los niveles próximos vacíos (banda de conducción), 

siempre y cuando se suministre la energía necesaria para excitarlos, entre mayor sea el 

potencial (banda prohibida) entre ambas bandas, menor será la conductividad en el material 

[11] y por lo tanto, se requerirán fotones de mayor energía y longitud de onda más corta. Es 

así como se llega a la clasificación de materiales en: conductores, semiconductores y aislantes 

(Figura 1).  
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Figura 1. Clasificación de materiales de acuerdo con la teoría de bandas. 

 

1.1.1 Materiales aislantes 

La transferencia de electrones en los materiales depende del estado de ocupación de las 

bandas de energía [12]; en un material aislante, la banda prohibida entre las BV y BC es 

amplia, de hasta 10 eV, de tal forma que es poco probable la transferencia de cargas entre las 

bandas electrónicas por fotoexcitacion. 

En un aislante modelo, cada uno de los niveles de la BV están ocupados por electrones, que 

de esta forma mantienen la banda llena, mientras la BC se encuentra vacía, sin embargo, si 

se aplica energía suficiente para excitar algunos electrones para que estos pasen de la BV a 

la BC, el material aislante deja de comportarse como ideal [11]. 

En la Tabla 1 se muestran algunos ejemplos de materiales aislantes conocidos, sus 

aplicaciones y banda prohibida. 
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Tabla 1. Materiales considerados aislantes. 

Material 
Banda 

prohibida (eV) 
Aplicación Ref. 

Diamante 6 

 Herramienta de corte 

 Joyería 

 Abrasivo 

[13] 

Nitruro de 

aluminio 
6.2 

 LED's 

 Detectores en el azul y 

ultravioleta 

 Dispositivos óptico-acústicos 

[14] 

Magnesia 7.7 
 Fertilizante 

 Material refractario 

[15] 

[16] 

Alúmina 8.8 

 Piezas a prueba de fuego 

 Aislamiento de bujías 

 Biomateriales 

 Catalizador 

 Transistores 

[17] 

[18] 

 

Un ejemplo muy común de un material aislante es el óxido de aluminio, también conocido 

como alúmina (Al2O3), el cual es considerado un material cerámico muy versátil, dado que 

es idóneo para aplicaciones en las que la temperatura es un factor crítico, así mismo, es 

relativamente fácil adaptarlo a diversos trabajos y usos, todo gracias a sus propiedades. Se 

encuentra de forma natural en forma de corindón (mineral), el cual es muy empleado para la 

fabricación de aluminio, como aislante eléctrico y como material cerámico.  

La superficie específica y la propiedad aislante de Al2O3 pueden ser aprovechadas para la 

fabricación de electrodos, para incrementar así, la superficie específica sin dañar las 

propiedades eléctricas del material [19]. 

De las diferentes fases cristalográficas de la alúmina, la Gama Alúmina (γ-Al2O3) es una 

especie cristalina intermedia del óxido que comúnmente se utiliza en la fabricación de 

materiales compuestos para fotocatálisis. La presencia de γ-Al2O3 en un material compuesto 

puede variar o mejorar su función como catalizador, dado que por sí solo su actividad 

catalítica es baja o nula, por lo cual es importante determinar la cantidad a utilizar, 

considerando su actividad y estabilidad [20]. 
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1.1.2 Materiales semiconductores 

En 1833, el físico Michael Faraday hizo la primera observación importante en cuanto a los 

materiales semiconductores, notando que la resistividad eléctrica del sulfato de plata 

disminuía con la temperatura, pero no fue sino hasta años después, a partir de 1948, que se 

inició un acelerado estudio sobre estos materiales [21].  

Los semiconductores se encuentran situados en términos de conductividad eléctrica, entre los 

conductores y los aislantes; en la actualidad se sabe que a condiciones normales, los 

semiconductores pueden presentar un comportamiento similar a un aislante, pero si se aplica 

algún tipo de energía, aumento de temperatura o se someten a un campo eléctrico externo, 

los electrones empiezan a desplazarse entre las bandas electrónicas, imitando así el 

comportamiento de los conductores [13,22]; cuando ello sucede, los electrones de la BV 

dejan huecos en dicha banda, los cuales también contribuyen al proceso de conducción [11]. 

La banda prohibida de los materiales semiconductores se puede modificar integrando 

impurezas al material, las que proporcionan electrones adicionales que no se pueden 

acomodar en la BV de la red original para ocupar niveles discretos de energía, debido a que 

el número de electrones que son fácilmente excitados a la BC es mayor al número de huecos; 

las especies que proporcionan impurezas se denominan donadores de electrones y se conoce 

a este material como un semiconductor tipo n, mostrado en el a) de la Figura 2.  

Figura 2. a) Semiconductor tipo n e b) Semiconductor tipo p. 
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Otro tipo de impurezas consiste en átomos que tienen mayor número de huecos disponibles 

por sobre el número de electrones en el semiconductor, tales semiconductores con este tipo 

de impurezas se denominan aceptores y el material se denomina semiconductor tipo p como 

se muestra en el b) de la Figura 2 [21].  

El titanio, es un metal de transición que se encuentra en un 0.6 % en peso en la corteza 

terrestre, una cifra considerada relativamente alta, por lo que ocupa el noveno lugar entre los 

elementos químicos más abundantes en la corteza terrestre, de forma natural interactúa con 

el oxígeno para formar óxido de titanio (TiO2), que se encuentra comúnmente en los 

minerales, rocas, arenas de playa y suelos en su fase cristalina rutilo [23]. 

El TiO2 es uno de los materiales semiconductores más relevantes en la actualidad y 

prometedor en aplicaciones fotoquímicas debido a su excelente funcionalidad y nula 

toxicidad [24]. En su estado puro se presenta como un polvo fino, blanco y brillante, el cual 

posee propiedades ópticas, catalíticas y dieléctricas atrayentes [25], en la naturaleza se 

presenta en tres fases mayoritarias: anatasa, rutilo y brookita. 

El TiO2 nanoestructurado en su fase anatasa presenta una banda prohibida de 3.21 eV y es 

el material más comúnmente usado en fotocatálisis como precursor común en la preparación 

de catalizadores soportados [26] por su alta estabilidad termoquímica, propiedades ópticas y 

electrónicas [27] además es un material de bajo costo que respeta al medio ambiente [28]. 

El TiO2 un semiconductor intrínseco tipo n con mayor densidad de carga en la superficie 

producida por la presencia de vacancias de Oxigeno [29]. 

1.1.3 Conductores 

De acuerdo con la teoría de bandas en el caso de los materiales conductores (generalmente 

metales) la BV y la BC se encuentran solapadas, muy próximas entre sí o bien, existe una 

banda medio llena de electrones, por lo que se presentan muchos niveles energéticos 

disponibles a una gran cantidad de electrones que se desplazan libremente de una banda a 

otra, moviéndose así por toda la estructura del material [11]. Esta libertad de movimiento 

explica el hecho de que estos materiales sean capaces de conducir la corriente eléctrica [12]. 
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La estructura electrónica de los materiales conductores permite el flujo de electrones entre 

sus bandas energéticas a temperatura ambiente; los electrones que se encuentran en la BV en 

un átomo son los que se encuentran en el nivel energético más externo ocupado, estos forman 

los enlaces interatómicos en todos los compuestos. Por otro lado, la BC puede llegar a ser 

ocupada por electrones excitados, que subsecuentemente pueden llegar a migrar a los niveles 

energéticos que se encuentran vacíos, generando de esta forma corriente eléctrica [13,22]. 

La mayoría de los materiales de carbono son buenos conductores de electricidad, las GnPs y 

el grafeno por mencionar algunos y es por eso por lo que, en el siguiente apartado se presenta 

información particular de estos interesantes materiales. 

1.2 Materiales de carbono nanoestructurados 

Los materiales de carbono no han dejado de evolucionar desde su conocimiento en épocas 

prehistóricas, esto para adaptarse y dar soluciones a las necesidades tecnológicas del ser 

humano, tanto que el 40% del carbono producido se utiliza para generar energía [30]. 

Los materiales de carbono son sólidos, ligeros y con nula reactividad química, excepto con 

el oxígeno a alta temperatura, en presencia del cual se combustionan [31]. Estos materiales 

son altamente versátiles en cuanto a su estructura, esto se debe a las diversas fuentes de donde 

se pueden obtener y los diferentes procesos por los cuales se pueden sintetizar. 

Los materiales de carbono presentan formas alotrópicas como el diamante, grafito, grafeno, 

fulereno (o bien fullereno) etc.; altamente cristalinos o con estructuras desordenadas como 

es el caso del óxido de grafeno. 

Algunas de las formas alótropas se encuentran conformadas en estructuras nanométricas. Una 

manera de clasificarlas es con respecto a las dimensiones que adquieren dichas 

nanoestructuras (como se muestra en la Figura 3), es decir según su relación de aspecto; por 

ejemplo, los nanotubos de carbono; otro ejemplo también destacable es el caso del grafeno, 

que es un material de nanoestructura bidimensional (2D) y de espesor monoatómico. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 
8 

Figura 3. Clasificación de nanomateriales de carbono. 

 

1.2.1 Grafeno 

Geim y Novoselov ganaron en el 2010 el premio Nobel de Física como descubridores del 

grafeno (en 2004) [32]. 

El grafeno es una estructura en forma de red de átomos de carbono con hibridación sp2, 

ordenados hexagonalmente, densamente compacta y de un solo átomo de espesor; su 

estructura lo convierte en el material más delgado y resistente reportado hasta el momento, 

lo que le otorga propiedades químicas y físicas únicas como: 

• Alta conductividad térmica (5000 W/mk) 

• Alta transparencia (97.7 %) 

• Buena conductividad eléctrica (2000 S/m) 

• Superficie específica (2690 m2/g) 

• Alta resistencia mecánica  

• Excelente compatibilidad ambiental  
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Desde el 2004 se había convertido en un material prometedor [2], hasta que la falta de un 

método efectivo y económico para producirlo puro, hizo a la ciencia trabajar con sus 

alótropos u otros materiales de carbono, los cuales no presentan la mayoría de sus cualidades 

pero si su notable superficie específica [3]. 

1.2.2 Nanotubos de carbono 

En la actualidad, de entre los alótropos del carbono regularmente los más utilizados son los 

nanotubos de carbono que son estructuras cilíndricas huecas, estas pueden ser de pared 

simple compuesta por una capa de grafeno y de pared múltiple formada por varias capas de 

grafeno. 

Las propiedades más destacadas de este material le permiten aplicaciones en sectores de 

electrónica, catálisis, fotónica, biotecnología, sensores, mecánica, química, energía, 

instrumentación científica, nanomateriales, etc. [32], en las que se pueden aprovechar sus 

propiedades ópticas, mecánicas, eléctricas, térmicas y químicas. Sin embargo, se ha 

reportado que podrían llegar a ser tóxicos en su estado prístino para varios organismos vivos, 

además de que presentan baja solubilidad en agua [33]. 

1.2.3 Óxido de grafeno 

El óxido de grafeno (GO) es otro material de carbono, que se utiliza ampliamente en distintas 

áreas y que suele confundirse con un alótropo de carbono, sin embargo, aun cuando este 

material comparte la estructura en dos dimensiones del grafeno, el GO incluye un alto 

contenido de grupos funcionales que contienen oxígeno, distribuidos de forma aleatoria en 

la superficie y bordes de la capa de grafeno. Las propiedades y aplicaciones de este material 

dependerán del grado de oxidación que esté presente [34]. 

El GO es un material hidrofílico (soluble en agua) y soluble en otros solventes orgánicos, 

además presenta una amplia superficie específica, propiedad característica de los materiales 

de carbono, sin embargo, se distingue por ser un aislante, razón por la cual no debe ser 

comparado con los alótropos cristalinos del carbono. El GO es un material funcional que 

puede encontrarse en materiales compuestos, esto es por la presencia de los grupos 

funcionales que tiene en sus bordes y superficie [35].  
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1.2.4 Nanoplaquetas de grafeno 

Nanoplaquetas de grafeno (GnPs) es un material constituido por monocapas simples de 

grafeno, unas pocas capas de grafeno superpuestas y nanoestructuras de grafito grueso como 

se esquematiza en la Figura 4. Dado que son poco conocidas, sus estudios son relativamente 

nuevos; presentan propiedades intrínsecas notables y combinadas con una cantidad mínima 

de grupos oxidados que le permiten unirse fácilmente con otros materiales, son opciones 

atractivas para sustituir a los alótropos de grafeno, además presentan una relación costo-

efectividad aceptable, ya que se pueden sintetizar a gran escala y bajo costo [3]. 

Algunas de sus cualidades se presentan a continuación: 

• Alta conductividad eléctrica (1460 S/m) [4] 

• Peso ligero 

• Alta relación de aspecto 

• Tenacidad mecánica 

• Estructura plana 

 La naturaleza de aglomeración de estos materiales, debido a la interacción interplanar - 

se ha considerado una desventaja en su uso, ya que dificultan su manipulación en síntesis o 

su interacción con otras especies, sin embargo, se ha reportado con éxito en diversas 

aplicaciones, conservando sus notables propiedades intrínsecas aun a bajas concentraciones 

[3, 36, 37]. En los últimos años, se han reportado en el área biomédica para el uso de 

biosensores sensibles para el control de cortisona [38] o como aditivo para nanolubricantes 

[39], en electroquímica para electrodos con aplicaciones de supercapacitores [40] y en 

electrónica para uso en sensores y transmisor, además de utilizarse para fabricar polímeros 

conductores [3]. 
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Figura 4. Composición de GnPs. 

1.3 Materiales compuestos nanoestructurados 

Un material compuesto se obtiene por la combinación de dos o más diferentes tipos de 

materiales con el objetivo de potencializar sus propiedades y que éstas sean distintas a los 

materiales originales; la síntesis de estos materiales puede llevarse a cabo por diferentes 

métodos, por ejemplo para sintetizar materiales nanoestructurados como sol-gel, hidrotermal, 

microondas, foto-deposición, entre otros [41]. Los materiales compuestos se conforman por 

una matriz que es el componente de mayor proporción y una fase dispersa, de menor 

proporción. La matriz puede ser un material cerámico o polimérico y puede tener la función 

de soporte. Por su parte la fase dispersa tiene como función mejorar las propiedades de la 

matriz o sistema. Por ejemplo, un sistema nanoestructurado puede lograrse mediante el 
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agregado de GnPs en TiO2-Al2O3, para obtener un material compuesto de alta superficie 

específica y de alta capacidad de absorción de luz, que requerirá una energía mínima 

necesaria para la trasferencia de electrones entre bandas energéticas.  

Algunos ejemplos de materiales compuestos nanoestructurados y sus aplicaciones se 

muestran a continuación en la Tabla 2. 

Tabla 2. Ejemplos de materiales compuestos nanoestructurados. 

Material compuesto 

nanoestructurado 
Aplicación Referencia 

Polímero/grafeno 

Resinas epóxicas 

Electrónicos flexibles 

Supercapacitores flexibles 

Materiales eléctricos en baterías 

Industria aeroespacial y automotriz 

[4] 

RuO2–TiO2 Supercapacitores 

[32] 

Nano C-policarbonatos 

o Nano-C 
Capacitor eléctrico doble capa 

CNT/polímero 

(polianilina, polipirrol, 

derivados de politiofeno) 

Capacitor eléctrico doble capa 

PbO2/α-Al2O3 Degradación electroquímica  
[42] 

TiO2-Al2O3 Degradación fotocatalítica 

 

1.4 Nuevas tecnologías a favor del medio ambiente 

La actividad humana en busca de mejorar la calidad de vida ha provocado estragos en el 

medio ambiente como la contaminación acuosa por el uso excesivo de herbicidas, pesticidas, 

fármacos y/o combustibles fósiles, provocando al calentamiento global. En la actualidad 

muchos países tienen como objetivo disminuir y remediar de alguna forma el daño causado 

en la tierra mediante tratados como el Convenio de Estocolmo sobre Contaminantes 

Orgánicos Persistentes en el 2004 y el Acuerdo de París (De la Convención Marco sobre el 

Cambio Climático) que entró en vigor en el 2020, entre otros. 
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Echando mano de la ciencia se han desarrollado nuevas tecnologías para lograr disminuir y 

remediar el daño sobre el medio ambiente; entre las nuevas tecnologías se encuentra la 

fotocatálisis heterogénea y el uso de materiales compuestos nanoestructurados para la 

remediación de suelos y aguas. 

1.4.1 Fotocatálisis heterogénea 

El proceso de fotocatálisis heterogénea está basado en la excitación de un sólido 

semiconductor de banda ancha (fotocatalizador) con energía luminosa. El mecanismo 

implica la transferencia de cargas a través de la interfaz formada entre el semiconductor y 

una solución acuosa. La fotoexcitación del semiconductor es requerida para la formación de 

radicales en la superficie. Una amplia gama de materiales entran en este tipo de 

semiconductores cuya conductividad eléctrica aumenta con la temperatura y otras fuentes de 

energía [10]. 

Durante el proceso, el fotocatalizador deberá ser irradiado con una fuente emisora de luz, 

esta debe ser de energía superior o igual a la del potencial de band-gap del material para 

poder llevar a cabo la promoción de electrones (e-) de la BV a la BC. Esto permite también 

la formación de huecos (h+) en los espacios desocupados por los electrones promovidos. Este 

par de cargas fotogeneradas (e-/h+) tiende a migrar a la superficie del catalizador y reaccionar 

con las especies químicas adsorbidas que interactúan con la superficie del material. Los h+ 

formados en la banda de valencia del semiconductor, pueden reaccionar con especies 

donadoras de e-, tal es el caso de la molécula de agua presente en el medio, que genera 

radicales hidroxilos (HO•) de alta reactividad, capaces de degradar la materia orgánica. Este 

mecanismo (esquematizado en la Figura 5) se cumple siempre y cuando los e- puedan 

reaccionar con especies aceptoras de electrones [37, 38]. 
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Figura 5. Mecanismo de fotocatálisis heterogénea. Imagen modificada de [44]. 

 

1.4.2 Diuron 

La fotocatálisis heterogénea es una de las alternativas que se pueden utilizar para la 

degradación de contaminantes provenientes de efluentes agrícolas como los herbicidas o 

pesticidas. 

Los herbicidas son compuestos orgánicos que se utilizan en los cultivos agrícolas para 

eliminar las hierbas nocivas de los campos. El diuron por ejemplo, se usa ampliamente en 

cultivos de caña de azúcar, café, algodón, banano y piña. Aun cuando se encuentra en bajas 

concentraciones en este tipo de cultivos, es marcadamente tóxico. Las bajas concentraciones 

de diuron en el agua contaminada significan que la transferencia de masa limita cualquier 

proceso de tratamiento [45]. 

El diuron (N-(3,4-dichlorophenil)-N,Ndimetil-urea) es un contaminante con una solubilidad 

de 42 ppm en agua a 25 °C, absorbe a una longitud de onda de 254 nm, tiene un punto de 

fusión de 158°C, por lo tanto se mantiene sólido a temperatura ambiente. 

El diuron tiene una persistencia de moderada a alta; tiene una vida media de alrededor de 300 

días en el suelo a dosis altas [46]; se puede encontrar en suelos, en sedimentos y en aguas; 

con un gran potencial de exposición humana, flora y fauna [47]. 
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En la Tabla 3 se muestran la dosis letal (DL50 en mg/kg) y concentración letal (CL50 en mg/L) 

de diuron en algunas especies [48]. 

Tabla 3. Estructura molecular de Diuron; DL50 (mg/kg) y CL50 mg/L) para algunas 

especies. 

 

Especie DL50 y CL50 

Ratas 3400 mg/kg 

Codorniz 1730 mg/L 

Peces 4.3 – 42 mg/L 

Invertebrados acuáticos 1 – 2.5 mg/L 

 

1.5 Aplicación TiO2 y TiO2-Al2O3 en fotocatálisis 

La fotocatálisis es considerada una técnica respetuosa y amigable con el medio ambiente para 

la eliminación de contaminantes en medio acuoso provenientes de efluentes agrícolas e 

industrias farmacéuticas o textiles[43]. El TiO2 es el material más comúnmente utilizado 

como fotocatalizador habiendo referencias desde los años 90’s. En 1996 se preparó una 

película de TiO2 con soporte de vidrio, evaluando su capacidad fotocatalítica en luz UV, 

obteniendo resultados altamente favorables, con mayor actividad que Degussa P-25, material 

comúnmente utilizado en esos años [49].  

En la misma época se empezaron a sintetizar materiales compuestos de TiO2 con otros óxidos 

o materiales demostrando un aumento en la actividad fotocatalítica en comparación con la 

actividad que demuestra el TiO2 trabajando por sí solo. 

Posteriormente se realizaron trabajos con el TiO2 donde fue impregnado de Al2O3 y resultó 

con mayor superficie específica con respecto al óxido de titanio comercial Degussa P-25 

(Ti/P-25). Aun cuando la superficie específica disminuyó en el mayor número de 

impregnaciones de alúmina, ésta siguió siendo notablemente mayor que la del Ti/P-25; Los 

resultados que se obtuvieron fueron enlistados en la Tabla 4 [50].  
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Tabla 4. Superficie específica de TiO2 impregnado con Al2O3 y Ti/P-25. 

Muestra Superficie Específica (m2/g) 

Ti/P-25 50 

Al2O3 178 

Ti/Al1 154 

Ti/Al2 141 

Ti/Al3 126 

Ti/Al4 92 

Ti/Al5 76 

En otro trabajo, la actividad fotocatalítica de compuestos de TiO2-P25, TiO2-Al2O3 y TiO2 

(rutilo-anatasa) fue comparada entre sí, en la degradación de 1,4-Nitrophenol. El material 

compuesto TiO2-Al2O3 demostró tener mejores propiedades degradativas que TiO2-P25 [51]. 

De los reportes en los últimos veinte años acerca de materiales compuestos de TiO2 muy 

pocos reportan compuestos a base de TiO2-Al2O3 sintetizados por el método sol-gel para 

aplicación fotocatalítica; la mayoría de las publicaciones se limitan a informar de la 

preparación de materiales compuestos con óxidos, materiales de carbono  ̧ polímeros, 

metales, etc. 

Para el año 2015 se iniciaron interesantes estudios acerca de compuestos TiO2-Al2O3 

preparados por el método sol-gel, para determinar el efecto de la variación en relación molar 

de TiO2/Al2O3 sobre la estructura y la actividad fotocatalítica del compuesto. La relación 

molar TiO2/Al2O3 tuvo poco efecto sobre el tamaño de cristal y morfología. La superficie 

específica de TiO2-Al2O3 aumentó hasta 86 m2/g con el más alto contenido de Al2O3. La 

relación molar tuvo un efecto positivo importante sobre la capacidad de adsorción fotónica y 

la actividad catalítica del material, éste mejoramiento de las propiedades fueron asociadas a 

la superficie específica lograda. Lo resultados de adsorción fotónica y fotocatálisis 

optimizados se obtuvieron cuando la relación molar TiO2/Al2O3 fue igual a 12 [20].  

En un material fotocatalítico la mesoporosidad y cristalinidad son propiedades de suma 

importancia para asegurar la accesibilidad a moléculas, estas características pueden ser 

obtenidas sintetizando fotocatalizadores por el método sol-gel, sin embargo, hay variables a 

considerar como el alto contenido de Al2O3 en el sistema TiO2-Al2O3 que de acuerdo a lo 

reportado por Ismail y col., a mayor contenido de Al2O3, un material amorfo es el resultante, 
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caso contrario si la Al2O3 se encuentra en cantidades de 2% en peso, el material resultante 

será cristalino [52]. El uso del método sol-gel también permite diseñar la morfología y 

propiedades de gránulos de TiO2-Al2O3, mediante la manipulación de la solución precursora 

y la temperatura de calcinación, de acuerdo a Choi y col. [53]. 

En estudios más sofisticados y sistematizados se ha probado la capacidad fotodegradativa de 

TiO2 platinizado [7] y dopado con Sm+3 [54]. Éstos compuestos degradan con mayor éxito 

que P-25, tanto en luz visible como en radiación UV, la molécula del diuron. Dicha molécula 

debido a su uso incorrecto como herbicida, se encuentra como contaminante acuoso. Estos 

materiales avanzados están siendo fuertemente estudiados con la finalidad de desarrollar 

nuevas tecnologías para el tratamiento de aguas. 

1.6 Aplicación de materiales de carbono en la fotocatálisis 

Debido a sus características ópticas, eléctricas y propiedades fisicoquímicas, varios 

compuestos semiconductores se han soportados sobre nanoláminas de grafeno 2D y aplicado 

en diferentes campos fotocatalíticos como degradación de moléculas contaminantes en agua, 

reducción de CO2 y desdoblamiento de la molécula del agua para producción de H2 [2]. 

La estructura plana bidimensional del grafeno facilita la adsorción de colorantes y mejora el 

transporte de cargas, de acuerdo a Zhang y col., quienes en 2009 sintetizaron por el método 

hidrotermal de un solo paso, un material de P25-Grafeno, el cual mostró una mejora en la 

actividad fotocatalítica con respecto al P25 puro y P25-CNTs para la degradación de azul de 

metileno bajo luz visible y UV [55]. 

También, los nanotubos de carbono de pared múltiple (MWCNT´s) mejoran la eficiencia de 

degradación en los sistemas de plasma de descarga pulsada, debido al efecto ventajoso de los 

MWCNT’s de aumentar la adsorción de los contaminantes, mejorando así el contacto con 

TiO2-Al2O3 y la producción de HO- [29]. Se ha reportado que MWCNT’s también  mejoran 

la actividad fotocatalítica del TiO2 bajo radiación ultravioleta y luz solar mejorando 

significativamente la velocidad de reacción [56]. En general la presencia de alótropos de 

carbono en TiO2 y TiO2-Al2O3 mejora la degradación de colorantes en aguas residuales. 
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Los materiales de carbono, además de combinarse con óxidos, también se han combinado 

con otros materiales semiconductores para producir hidrógeno mediante fotocatálisis, tal es 

el caso del grafeno que se utilizó para preparar el composito grafeno/g-C3N4. La presencia 

del grafeno influye en las propiedades texturales (superficie específica) y características 

ópticas (absorción visible) del g-C3N4, mejorando así, la actividad fotocatalítica para la 

producción de H2 bajo luz visible, como fuente de energía [57]. 

Aun cuando el óxido de grafeno (GO) no es un alótropo de carbono y como consecuencia de 

ello es aislante, es un material altamente utilizado por la facilidad de ser combinado gracias 

a que presenta una gran cantidad de grupos oxidados en sus bordes y superficie. El TiO2 en 

combinación del GO preparado por el método sol-gel supera la actividad fotocatalítica del 

TiO2 en fase anatasa pura [58]; preparado por el método de deposición TiO2-GO muestra 

mejores rendimientos en la fotodegradación de pesticidas que el TiO2 puro [5]  y preparado 

por un método asistido por microondas puede ser utilizado en fabricación de electrodos con 

capacidades mejoradas [28]. La alta superficie específica del GO que es característica de la 

mayoría de los alótropos de grafeno, permite la dispersión homogénea del TiO2 sobre las 

láminas de GO en cada uno de los métodos.  

Por su parte, las GnPs tienen a la fecha un amplio campo de estudio para lograr el 

aprovechamiento de sus propiedades eléctricas, térmicas y mecánicas, en vista de que ya 

existen resultados favorables en su combinación con otros materiales donde las GnPs han 

podido aumentar las propiedades mecánicas de ciertos óxidos metálicos [59], propiciar la 

degradación de antibióticos [60], favorecer la fabricación de tecnologías de purificación de 

agua y nanodispositivos de energía electroquímica [36,61–63] al mismo tiempo que mantiene 

una relación costo-eficiencia por su síntesis económica a nivel industrial.  
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Capítulo 2: Objetivos, hipotesis y justificación 
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2.1 Objetivo general 

Determinar las características de los materiales compuestos a base de TiO2, Al2O3 y GnPs 

para su aplicación como fotocatalizadores. 

2.2 Objetivos específicos 

I. Sintetizar los materiales compuestos a base de TiO2, Al2O3 y GnPs por el método sol-

gel. 

II. Caracterizar los materiales compuestos por Difracción de Rayos X (DRX), 

Fisisorción de Nitrógeno, Espectroscopía ultravioleta visible (UV-Vis), Análisis 

Termogravimétrico (TGA-DTG), Espectroscopía Infrarroja pon Transformada de 

Fourier (FTIR), Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X (XPS), Microscopía 

Electrónica de Barrido (MEB) y Microscopía Electrónica de Transmisión (MET). 

III. Evaluar el sistema GnPs-TiO2-Al2O3 en la fotodegradación de un contaminante en 

medio acuoso. 

IV. Analizar el efecto de la proporción de GnPs en las propiedades del material 

compuesto. 
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2.3 Hipótesis 

Las nanoplaquetas de grafeno en un óxido mixto favorecen el trasporte de electrones y 

benefician la absorción de luz, que se traducirán en una evidente y mejorada capacidad de 

fotodegradación de contaminantes en medio acuoso. 

2.4 Justificación 

La síntesis de nuevos materiales como producto de la química y física aplicada, así como de 

la ciencia de los materiales, son el resultado de las necesidades humanas que demandan un 

mejoramiento de la calidad de vida y del medio ambiente.  

En busca de materiales con costos inferiores, tanto de materia prima como de producción, se 

desarrollan los nanomateriales con nuevas propiedades para amplios y variantes usos. 

Debido a sus propiedades únicas, el grafeno ha revolucionado la ciencia de los materiales, 

pero la falta de un método conveniente para producirlo a gran escala, sin defectos y 

conservando sus propiedades, se sintetizaron las nanoplaquetas de grafeno (GnPs), las cuales 

representan una mezcla de grafeno monocapa y nanoestructuras multicapas de grafito, con 

alta integridad cristalina. Son producidas a gran escala y bajo coste con propiedades 

intrínsecas notables. 

Los alotropos de grafeno, se han combinado con diversos materiales, en busca del 

aprovechamiento de sus propiedades. Existen pocos trabajos relacionados con un óxido 

mixto TiO2-Al2O3 que contengan GnPs en la superficie o incorporadas en la red grafítica; se 

ha encontrado que la mayor parte de los trabajos se dedican al estudio de las interacciones 

con óxido de grafeno (GO). Desafortunadamente el GO (alótropo modificado) no es 

estrictamente un alótropo de grafeno y en consecuencia tiene distintas propiedades físicas y 

químicas, por lo que se propone la evaluación de materiales compuestos a base de GnPs, 

TiO2 y Al2O3. 
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La falta de conciencia ambiental por parte del sector industrial y del ser humano ha generado 

la contaminación de mantos acuíferos teniendo como consecuencia daño a la salud humana 

y el deterioro ambiental. Motivos por los cuales la ciencia está en busca de la síntesis de 

fotocatalizadores capaces de degradar contaminantes acuosos. 

Previamente el grupo de trabajo estudió el efecto de las GnPs en el sistema TiO2-Al2O3 

empleando concentraciones de 1 y 5 % en peso de GnPs, bajo estas condiciones la síntesis 

del material GnPs-TiO2-Al2O3 fue complicada y difícil de manipular dando como resultado 

un material de cúmulos de GnPs cubiertas de nanopartículas semiesféricas de TiO2 con mayor 

actividad fotocatalítica en concentraciones de 1 % en peso. Con base a esto y a fin de 

optimizar el método ahora, se busca evaluar el rol de las GnPs en el sistema TiO2-Al2O3 a 

concentraciones menores del 1% en peso.  

Dicho lo anterior nos propusimos a contribuir en el desarrollo de los mencionados materiales 

con el conocimiento de sus propiedades, que sin duda inspirarán futuras investigaciones. 
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Capítulo 3: Experimentación 
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A continuación, se describe la estrategia empleada para el desarrollo experimental del 

proyecto, esto incluye la síntesis de los materiales puros de referencia como TiO2 y Al2O3, 

TiO2-Al2O3 y los materiales ternarios TiO2-Al2O3-GnPs a diferentes concentraciones de 

GnPs, las caracterizaciones (Anexo 1) que se llevaron a cabo para conocer las propiedades 

de los materiales y finalmente la evaluación fotocatalítica.  

 

Figura 6. Diagrama general de la metodología. 
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3.1 Método de síntesis sol-gel 

Se sintetizaron 10 g de cada material por el método sol-gel, el cual consta de dos etapas: la 

gelación y la postgelación; En la primera etapa ocurren las reacciones de hidrólisis y 

condensación, mientras que en la segunda se lleva a cabo el secado y la calcinación del 

material.  

Para la obtención de los óxidos se utilizó butóxido de titanio (Sigma-Aldrich, (Ti(OC4H9)4, 

97 %))) para TiO2 y tri-sec-butóxido de aluminio (Sigma-Aldrich, [Al[OCH(CH3)C2H5]3], 

97 %) para Al2O3, como solventes 1-butanol (Sigma Aldrich, CH3(CH2)3OH, reactivo grado 

ACS 99.4 %) y 2-butanol (Sigma-Aldrich, CH3CH2CH(OH)CH3), además de etanol (Sigma-

Aldrich (CH3CH2OH, 95 %)) y agua tipo 1 para la etapa de gelación. 

Se sintetizaron 10 g de TiO2, Al2O3, TiO2-Al2O3 y GnPs-TiO2-Al2O3 con una concentración 

de TiO2-Al2O3 en relación 50-50 % peso y 1, 0.75, 0.5, 0.25, 0.1 y 0.05 % peso de GnPs, 

mediante el método sol-gel. Se introdujo la cantidad indicada estequiométricamente de cada 

uno de los precursores, butóxido de titanio (Sigma-Aldrich, (Ti(OC4H9)4, 97 %)) para TiO2 

y tri-sec-butóxido de aluminio (Sigma-Aldrich [Al[OCH(CH3)C2H5]3], 97 %) para Al2O3 en 

agitación constante. Posteriormente gota a gota se introdujo una solución de agua y etanol 

(Sigma-Aldrich (CH3CH2OH, 95 %)) en una relación 1:1 en volumen, equivalente a la 

cantidad de agua estequiométricamente necesaria para los materiales de referencia. Para los 

materiales ternarios previamente las GnPs (xGnP-750, grado C, XC SCIENCES)  fueron 

exfoliadas durante 45 min en una solución agua y etanol equivalente a la cantidad de agua 

estequiométricamente necesaria; las GnPs fueron adicionadas en cantidades adecuadas para 

obtener los porcentajes antes mencionados. Los productos de reacción se dejaron en 

maduración por 24 h a reflujo total con una temperatura de 63 °C, posterior a ello se removió 

el solvente por evaporación al vacío, el gel obtenido se oxidó a 500 °C por 4 h con una rampa 

de 2 °C/min. En la Figura 7 se presenta el diagrama metodológico de síntesis. 

En la Tabla 5 se enlista la nomenclatura utilizada para el etiquetado de las muestras 

preparadas. 
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Tabla 5. Materiales sintetizados. 

Muestra GnPs (mg) Simbología 

TiO2 0 Ti 

Al2O3 0 Al 

TiO2-Al2O3 0 TiAl 

TiO2-Al2O3 con 1.0 % peso 100 TAG-1 

TiO2-Al2O3 con 0.75 % peso 75 TAG-0.75 

TiO2-Al2O3 con 0.5 % peso 50 TAG-0.50 

TiO2-Al2O3 con 0.25 % peso 25 TAG-0.25 

TiO2-Al2O3 con 0.1 % peso 10 TAG-0.10 

TiO2-Al2O3 con 0.05 % peso 5 TAG-0.05 
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Figura 7. Diagrama de síntesis de materiales ternarios. 
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3.1 Técnicas de caracterización 

Para conocer la naturaleza de los materiales y cubrir parte de los objetivos planteados, se 

realizaron técnicas de caracterización. A continuación la descripción de cada estudio. 

3.1.1 Difracción de rayos X 

Para el análisis de estructura cristalina se utilizó la técnica de difracción de rayos X para 

polvos, las mediciones se realizaron en un difractómetro marca Bruker, con una fuente de Cu 

Kα (λ=0.154059 nm), equipado con un detector Linxeye, los difractogramas se obtuvieron 

entre 10-80° de ángulo de 2θ, con un paso de 0.02° y un tiempo de paso de 3 s.  

3.1.2 Fisisorción de nitrógeno 

Las propiedades texturales de cada material se analizaron con la técnica de fisisorción de 

nitrógeno a -196 °C en un equipo Micromeritics TriStar 3020 II, las muestras en polvo fueron 

previamente desgasificadas a 300 °C en un lapso de 2 h. Con los datos obtenidos se calculó 

la superficie específica por el método BET (Brunauer, Emmet y Teller), el volumen y tamaño 

de poro por el método BJH (Barrett, Joyner y Halenda). 

3.1.3 Espectroscopía UV-Vis de sólidos 

Los espectros de absorción de sólidos fueron obtenidos a partir de muestras en polvo, 

colocadas en un portamuestra y sellado con una cubierta de cuarzo; para conocer las 

propiedades ópticas de los materiales sólidos fueron analizados utilizando un espectrómetro 

UV-Vis marca Varían modelo Cary III el cual, tiene un rango de detección entre 900 a 190 

nm equipado con una esfera de integración. La banda prohibida de los sólidos fue calculada 

a partir de los datos de absorción siguiendo el modelo de TAUC. 
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3.1.4 Análisis termogravimétrico 

Para conocer la temperatura a la que ocurren las transiciones y la pérdida en peso de los 

materiales sintetizados, se realizó un análisis termogravimétrico a cada una de las muestras. 

Los ensayos fueron hechos en un equipo TA-Q500 en un rango de 25 a 850 °C con una rampa 

de 10 ºC/min, bajo atmósfera de nitrógeno, utilizando de 7 – 25 mg de muestra. 

3.1.5 Espectroscopía infrarroja con transformada de Fourier 

Con la finalidad de determinar los grupos funcionales principales de la estructura química de 

cada material sintetizado, se realizó el análisis químico mediante espectroscopía ATR-FTIR, 

en un espectrómetro Thermo Scientific Nicolet iS 5 equipado con un cristal de germanio, el 

tiempo de adquisición de datos fue de 90 s.  

3.1.6 Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X 

El estado de oxidacion y abundancia elemental de las especies químicas en los materiales 

sintetizados fueron determinados mediante el análisis de las muestras en polvo por 

Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X (por sus siglas en ingles XPS), en un instrumento 

XPS K-Alpha marca Thermo Fischer Scientific con radiación monocromática Al Ka y 

energía de radiación de 0.1 eV. 

3.1.7 Microscopía electrónica de barrido 

Se determinó la morfología de los materiales por Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) 

de emisión de campo, las muestras en polvo fueron colocadas sobre cinta de carbono en un 

pin de aluminio y fueron recubiertas con Au. Las imágenes fueron adquiridas utilizando los 

equipos FEI - FIB Dual Beam Helios Nanolab 600 y FEI - ESEM QUANTA FEG-250, que 

proporcionaron alta resolución de las imágenes.  
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3.1.8 Microscopía electrónica de transmisión 

Las muestras fueron preparadas en suspensión de etanol y sonicadas en baño ultrasónico, 

posteriormente las soluciones fueron depositadas por goteo sobre rejilla de cobre para el 

análisis de Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM), para la adquisición de las 

imágenes se utilizó un instrumento marca FEI-TITAN, 200-300 kV de emisión de campo, 

con un lente S-TWIN (Cs = 1,25 mm). 

3.2 Evaluación fotocatalítica 

La actividad fotocatalítica de los materiales se evaluó en un fotorreactor UV provisto de una 

lampara de longitud de onda de 365 nm y 13 W de potencia. Se preparó una suspensión de 

30 ppm de diuron con una concentración de catalizador de 0,4 g/L. La suspensión se agitó 

con un agitador magnético durante 30 min en oscuridad para garantizar el equilibrio de 

adsorción/desorción de diuron en la superficie del catalizador. A los 15, 30, 45, 60, 120, 180 

y 240 min, se recogieron 10 mL de la suspensión para el seguimiento de la degradación por 

espectroscopía UV-Vis (Varian Model Cary III) con un rango de detección entre 900 a 190 

nm y por Carbono Orgánico Total (por sus siglas en ingles TOC) en un equipo Shimadzu 

SSM-5000A TOC-L + TNM-L. 
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Capítulo 4: Resultados y Discusiones 
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4.1 Identificación de fases cristalinas por difracción de rayos X 

La estructura cristalina de los materiales se analizó mediante difracción de rayos X, 

utilizando un difractómetro con una fuente de Cu Kα, equipado con un detector Linxeye. Los 

difractogramas de cada uno de los materiales se obtuvieron entre 10-80° de 2θ, con un paso 

de 0.02° y un tiempo de adquisición de 3 s.  

Se analizó el arreglo cristalino de los materiales de referencia Ti, Al, TiAl y GnPs; los 

resultados obtenidos se muestran en la Figura 8. La muestra Ti presentó difracciones en 2θ: 

25.2°, 37.7° y 48° [12, 60] asociadas a la fase anatasa del óxido de titanio. Mientras que la 

muestra Al en 2θ: 37.6°, 45.8°, 66.8° presentó difracciones características de la estructura γ-

Al2O3 [61, 62]. Estas señales fueron confirmadas de acuerdo a las cartas cristalográficas 

JCPDS 29-0063 para Al2O3 y JCPDS 21-1272 para TiO2 [67] con ayuda del software JADE 

6. 

 

Figura 8. Difractograma de los materiales de referencia. 
 

Para el óxido binario TiAl no se pudo asociar una estructura cristalina definida, debido a que 

no se identificaron señales características de TiO2 tales como anatasa, rutilo y brookita, o de 

Al2O3 como beta y gamma, considerándolo a éste como un material amorfo. Tal resultado ya 

ha sido reportado en trabajos anteriores observándose que tanto la temperatura, como la 
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concentración de los precursores, influyen en el ordenamiento atómico de la estructura del 

material resultante [68].  

El difractograma obtenido de las GnPs muestra el pico característico de un material 

carbonoso en 2θ: 26.2° que corresponde al plano cristalino (002), esto se confirmó con la 

carta JCPDS 75-1621 [69]. Además, la muestra presentó otras difracciones de menor 

intensidad en 2θ: 42.2°, 44.3° y 53,9°; Todas las señales observadas son correspondientes a 

material grafénico, por lo cual también se presentan en materiales como: grafeno, óxido de 

grafeno (GO) y nanotubos de carbono (MWCNT’s) [20, 51]. 

Aparentemente la adición de las diferentes concentraciones de GnPs en TiAl no ocasionó un 

cambio significativo en la estructura de los materiales resultantes, esto puede deberse a las 

concentraciones bajas de GnPs que se trabajaron. Este resultado se traduce en que los 

materiales conservan una estructura amorfa similar a la de TiAl. Sin embargo, para el 

material que contiene GnPs en un 0.25% en peso (TAG-0.25) se detectó una muy débil señal 

(se indica en el gráfico con la letra A) probablemente de anatasa en 2θ: 25.2°, podría sugerirse 

que esta concentración de GnPs está favoreciendo la formación de anatasa en esta muestra 

(Figura 9). Además, para el material que contiene 1% en peso de GnPs (TAG-1) se visualizan 

señales evidentes que corresponden a la estructura cristalina de γ-Al2O3 en 2θ: 45.8°, 66.8°. 

Por lo tanto, se sugiere que con altas concentraciones de GnPs se estabiliza o favorece la 

estructura cristalina de la gamma alúmina, lo que concuerda con lo observado en SEM; 

mientras con las más bajas concentraciones de GnPs empleadas, se estabiliza la estructura 

anatasa del TiO2; la cual se ha reportado como la más activa en aplicaciones fotocatalíticas. 

Se utilizaron los patrones de difracción para calcular el tamaño de cristal en los materiales 

cristalinos usando la ecuación de Scherrer [70]. Para el Ti el tamaño promedio de cristal es 

de 23.21 nm y para el Al es de 1.50 nm. Debido a que los materiales ternarios presentaron 

una estructura principalmente amorfa, el tamaño de cristal no fue estimado. 
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Figura 9. Difractogramas de materiales compuestos TAG y TiAl. 
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4.2 Propiedades texturales por fisisorción de nitrógeno 

Las propiedades texturales de cada uno de los materiales se analizaron con la técnica de 

adsorción/desorción de nitrógeno, con base en los datos que arrojaron las pruebas, se calculó 

la superficie específica por el método BET, el volumen y tamaño de poro por el método BJH, 

para todas las muestras preparadas. 

La Figura 10  muestra las isotermas obtenidas para cada uno de los materiales de referencia, 

estos exhiben una isoterma tipo IV (a) característica de materiales mesoporosos con un 

diámetro de poro de 2 a 50 nm. Lo diferentes tipos de ciclo de histéresis que presentan, 

permitieron identificar los tipos de poro que predominan en cada muestra. Las isotermas de 

Ti y Al exhiben un ciclo de histéresis H2, característico de materiales con poros de estructura 

compleja y desordenada de tipo tintero, asociada al bloqueo de poros o percolación debido a 

los cuellos estrechos de algunos poros. Para materiales con ciclos similares al Ti, la 

distribución de poros con cuellos estrechos es mayor, clasificado como H2 (b) [71]. Las 

isotermas de GnPs y el TiAl exhiben ciclos de histéresis H3. Las isotermas de las GnPs son 

características de materiales con estructura de placas, lo que produce este tipo de ciclo; 

mientras que las isotermas de TiAl son características de materiales que tienen una red de 

poros que no fueron llenados completamente [72]. 

En la Figura 11 se presentan las isotermas obtenidas para los materiales ternarios, estas son 

isotermas tipo IV (a) similares a las isotermas de los materiales de referencia, es decir, que 

describen a materiales mesoporosos; en cuanto al ciclo de histéresis todas las muestras 

presentaron un bucle H3, excepto la muestra TAG-0.05, la cual presentó un ciclo de histéresis 

H2 (b). Debido a que la isoterma de TiAl también presenta un ciclo de histéresis H3, al 

adicionar GnPs, los materiales ternarios mantienen este tipo de histéresis, característico de 

un material con morfología de placas.  
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Figura 10. Isotermas de adsorción/desorción de nitrógeno de los materiales de referencia Ti, Al, TiAl, GnPs. 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 
37 

 

 

Figura 11. Isotermas de adsorción/desorción de nitrógeno de los materiales compuestos 

TAG. 
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Debido a la baja concentración de GnPs en TAG-0.05, existe la probabilidad de que en este 

caso, la disposición de las nanoplaquetas sea completamente distinta que en las otras 

muestras, es decir, a que al tener el más bajo contenido de GnPs, éstas se encuentran bien 

dispersas en la matriz del óxido mixto pero no completamente integradas en todo el material 

o bien, se obtuvo un material más compacto de intersticios más pequeños, lo que explicaría 

el volumen de poro de 0.36 cm3/g y un ciclo de histéresis distinto. 

En la Tabla 6 se reportan los resultados de las propiedades texturales de los materiales 

sintetizados. Se observa que TiAl presenta una superficie específica de 388.30 m2/g que es 6 

veces mayor que la del Ti y 1.6 veces mayor que la de Al; mientras que las GnPs presentan 

un valor de superficie específica más alto de 581.80 m2/g con respecto a Ti, Al y TiAl, y que 

es característico de los materiales grafénicos. 

Tabla 6. Superficie específica, volumen de poro y diámetro de poro promedio de los 

materiales sintetizados. 

 

Con respecto a los materiales compuestos se puede observar una leve disminución de la 

superficie específica en comparación con TiAl y las GnPs. Se obtuvo el valor más alto de 

379 m2/g para la muestra TAG-0.75; El menor valor obtenido fue de 236 m2/g en la muestra 

TAG-0.05, el resto de las muestras presentaron valores de superficie especifica intermedios. 

Es bien sabido que a mayor cristalinidad en un material, se presenta baja superficie especifica 

por ser más compacto, esto podría explicar el resultado para TAG-0.25 de 295 m2/g, puesto 

que presenta una probable fase de anatasa según los estudios de DRX (2θ: 25.2°). Otra razón 

Material SBET (m2/g) VBJH (cm3/g) 
Diámetro de poro 

promedio (nm) 

Ti 62.85 

239.68 

581.80 

388.30 

0.19 

0.92 

0.75 

0.65 

10.20 

10.61 

7.47 

6.85 

Al 

GnPs 

TiAl 

TAG-0.05 236.00 

319.39 

295.33 

325.92 

379.33 

339.83 

0.36 

0.54 

0.63 

0.51 

0.76 

0.76 

4.17 

4.47 

6.87 

4.31 

5.48 

5.85 

TAG-0.10 

TAG-0.25 

TAG-0.50 

TAG-0.75 

TAG-1 
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sería también que las GnPs presentes en la superficie podrían estar bloqueando poros y de 

esta forma reducen la superficie específica. Una relación directamente proporcional entre la 

concentración de GnPs usada y la superficie especifica, no es evidente. 

En las Figuras 12 y 13, se muestran las distribuciones de poro para los materiales de 

referencia y los materiales ternarios respectivamente. La muestra Ti presenta una distribución 

bimodal de forma gaussiana en la que predominan los mesoporos; por otro lado, la muestra 

Al exhibe una distribución de diámetro de poro mucho más amplia y bimodal con respecto 

al Ti en la que también predominan los mesoporos; por su parte la muestra TiAl presenta un 

diámetro de poro unimodal, la distribución está centrada en diámetros de poro más pequeños 

(aun en el rango de los mesoporos) con respecto a Ti y Al; la muestra GnPs presenta una 

amplia distribución de mesoporos poco abundantes, lo que corresponde a materiales poco 

porosos. 

Figura 12. Distribución del tamaño de poro para materiales de referencia. 
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Los materiales ternarios presentaron un comportamiento similar al de TiAl, es decir, la 

distribución se centró en valores de diámetro pequeños de entre 3-5 nm, conservándose en el 

rango de los mesoporos; a diferencia de TiAl y GnPs, exhibieron una distribución bimodal y 

mayor porosidad. 

Figura 13. Distribución del tamaño de poro para materiales compuestos TAG y TiAl. 
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4.3 Propiedades ópticas por Espectroscopía UV-Vis de sólidos 

Los espectros de absorción en el UV-Vis de los materiales sintetizados se obtuvieron 

utilizando un espectrofotómetro con un rango de detección entre 900 a 190 nm, equipado con 

una esfera de integración.  

En la Figura 14, se muestran los espectros obtenidos de los materiales de referencia, donde 

el Ti inicia la absorción a 406 nm, ello indica una absorción débil en la región visible; el TiAl 

inicia una absorción en la longitud de onda de 367 nm en la región UV con una mayor 

absorción que el óxido de titanio puro (Ti). El material Al es el que presenta menor absorción 

en el espectro visible mientras que las GnPs al ser un material de cuerpo oscuro tienden a 

absorber en todo el espectro. 

Figura 14. Espectro UV-Vis para los materiales de referencia. 
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Los materiales compuestos exhibieron absorción en una longitud de onda mayor al TiAl, es 

decir, que hubo un ligero desplazamiento a la región visible al agregar material grafitico. No 

se observó un aumento en el punto máximo de absorción de estos materiales con respecto a 

TiAl, los espectros de los materiales compuestos se muestran en la Figura 15. 

Figura 15. Espectros UV-Vis correspondientes a los materiales compuestos TAG y TiAl. 

Si bien, los bordes de absorción de los materiales compuestos GnPs-TiO2-Al2O3 se 

desplazaron ligeramente al visible (violeta), no se observó una tendencia proporcional con el 

aumento de la concentración de GnPs empleada. Este comportamiento depende de la 

disposición de GnPs en el óxido TiO2-Al2O3 y las interacciones que estos pudieran crear, 

para confirmarlo se llevaron a cabo caracterizaciones morfológicas por MEB y TEM, que 

serán discutidas más adelante. 

Para trabajos de ZnO y TiO2 con GnPs se ha reportado el desplazamiento de la banda de 

absorción hacia el región visible, sin embargo, en la bibliografía también se menciona que 
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este desplazamiento solo se ha presentado para aquellos compuestos que contienen 0.25% de 

GnPs [31, 68]. Además, se ha demostrado que la presencia de GnPs aumenta la ventana de 

absorción hacia el rango visible, en materiales semiconductores que contienen partículas 

metálicas (Fe, Co, W, etc.) [31, 57, 58]. En este caso para los materiales compuestos si se 

observa un desplazamiento aleatorio hacia el rango visible en comparación con TiAl, lo cual 

se le atribuye al material grafénico. 

Para la determinación del ancho de banda prohibida, también conocido como Band gap (por 

su notación en inglés), se trataron los datos de absorbancia para aplicar el modelo de TAUC 

[61]. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 7. No se ve un efecto significativo de 

la concentración de GnPs en la banda prohibida de los materiales. Al comparar TiAl con los 

materiales ternarios, el ancho de banda prohibida es ligeramente menor, siendo TAG-0.75 la 

muestra con el valor más bajo.  

Tabla 7.  Ancho de banda prohibida de los materiales fotocatalíticos. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Material Banda prohibida (eV) 

TiO
2
 3.1 

TiO
2
-Al

2
O

3
 3.1 

TAG-0.05 2.9 

TAG-0.1 3.0 

TAG-0.25 3.0 

TAG-0.50 3.0 

TAG-0.75 2.8 

TAG-1 2.9 
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4.4 Resultados del análisis termogravimétrico 

Mediante análisis termogravimétrico se determinaron las temperaturas de transición y 

pérdida de peso de los materiales sintetizados. Los ensayos fueron hechos en un rango de 25 

a 850 °C con una rampa de 10 ºC/min, bajo atmósfera de nitrógeno para prevenir reacciones 

termo-oxidativas. Para visualizar con más exactitud los datos de pérdida de peso y verificar 

la temperatura de transición en los materiales, se muestra en los termogramas la primera 

derivada de la curva de degradación (deriv. peso %/°C) en donde se observan los puntos de 

temperatura en los cuales la pérdida de peso de la muestra es más evidente y la 

reestructuración del material ocurre. 

La Figura 16 muestra los termogramas obtenidos de los materiales de referencia. La muestra 

Ti presenta dos primeros picos exotérmicos entre 25 – 250 °C, con una pérdida de peso 

mínima de 0.45 %, atribuido al material orgánico combustionado o la perdida de grupos 

hidroxilo. Los picos exotérmicos que se observan después de los 300 °C se atribuyen a 

cambios de estructura del material, en 495 °C las trazas de brookita presentes en el material 

presentan una transición a la estructura de anatasa y en 694 °C de anatasa a rutilo por el 

aumento de temperatura [74]. Para el material Al se observa en el grafico la desorción de 

agua adsorbida en el material en un rango de 40-320 °C con una pérdida de peso del 10.76 

%; debido a que la última estructura del óxido de aluminio, α-Al2O3 se propicia a 

temperaturas de 1100 a 1200 °C, el material se mantiene durante el análisis en γ-Al2O3  [72, 

73]. TiAl presenta un cambio entre 32 - 300°C con una pérdida de peso de 10.65 %, atribuido 

a la desorción del agua y combustión de material orgánico, permaneciendo sin cambios hasta 

llegar a los 800 °C, siendo materiales estables sin cambios estructurales. Las interacciones 

entre TiO2 - γ-Al2O3 propician un ordenamiento octaédrico de la alúmina alrededor de 700 

°C (cuando γ-Al2O3 se encuentra en mayor proporción) lo que provoca que no se presente 

ninguna estructura cristalina, dado que se requiere de mayor energía. 
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Figura 16. Termogramas TGA-DTG de los materiales Ti, Al y TiAl. 
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Los termogramas obtenidos de los materiales compuestos se muestran en la Figura 17. Cada 

uno de los materiales ternarios presentaron un comportamiento similar a TiAl, con un pico 

exotérmico de 30 - 325 °C atribuido a la combustión de materia orgánica residual presente 

en los materiales, probablemente por la presencia de GnPs. Cada uno de los materiales 

ternarios presentaron un primer pico endotérmico correspondiente a la desorción de agua. 

En cuanto al porcentaje de pérdida de peso, podemos observar que los materiales con 

contenido de GnPs tienden a perder entre un 0.02 a 5.8 % más peso que el material de 

referencia TiAl, el cual pierde un 14.29 % de peso, mientras TAG-0.05 pierde un 14.31% 

peso, siendo está la de menor pérdida con respecto al TiAl y la de mayor pérdida la muestra 

TAG-0.10 con una pérdida del 20.15 %. 

De acuerdo con la ficha técnica (Ver anexo 2) de las GnPs el % de peso perdido entre 350 –

500 °C se cree que se deba más a una degradación de partículas cristalinas pequeñas que a la 

formación de carbono amorfo como es el caso de otros materiales de carbono, mientras, la 

pérdida de peso mayor a 500 °C podría deberse al material de carbono que se volatilizó.  
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Figura 17. Termogramas TGA-DTG de los materiales compuestos. 
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4.5 Identificación de grupos funcionales por ATR-FTIR 

Se obtuvieron espectros ATR-FTIR para conocer información estructural de los materiales, 

con un tiempo de adquisición de 90 s, en un equipo Thermo Scientific Nicolet iS 5 equipado 

con cristal de germanio. 

La Figura 18 muestra los espectros obtenidos para los materiales de referencia. Ti presenta 

vibraciones alrededor de 1630 cm-1 que corresponden a la frecuencia típica de vibración 

atribuida a los HO-, mientras la banda presentada alrededor de 3400 cm-1 se asocia a la 

adsorción superficial de grupos hidroxilo y moléculas de agua en la superficie, asimismo a 

la vibración de alargamiento de grupos hidroxilo enlazado con cationes de Ti4+ que pudieran 

localizarse en los bordes del material [77–79]. La muestra Al, presenta las mismas 

vibraciones en 1630 cm-1 y 3400 cm-1, la primera de ellas asociada, de igual forma, a los 

estiramientos de grupos HO- y la segunda a la fisisorción de moléculas de agua [80,81]. El 

material TiAl presenta las dos bandas típicas que se mostraron en los materiales anteriores, 

en 1600 cm-1 y alrededor 3400 cm-1 [20].  

Figura 18. FTIR – ATR obtenido para los materiales de referencia. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 
49 

En la Figura 19 se muestran los espectros FT-IR obtenidos para cada uno de los materiales 

ternarios, estos al igual que los materiales de referencia presentan bandas típicas alrededor 

de 1630 cm-1, asociada a los grupos -OH y otra banda alrededor de 3400 cm-1 atribuida a la 

adsorción superficial de grupos hidroxilo y moléculas de agua. 

Figura 19. FT-IR-ATR obtenido para los materiales compuestos TAG y TiAl. 
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4.6 Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X 

Con el objetivo de conocer los estados de oxidacion se llevó a cabo un análisis XPS en un 

equipo THERMO FISCHER SCIENTIFIC, modelo K-Alpha. Los resultados mostrados a 

continuación corresponden al material con mayor conversión del contaminante orgánico 

probado en la actividad fotocatalítica. La Figura 20 presenta el espectro general obtenido 

para TAG-0.75, en el cual se revelan los niveles de energía de enlace de los átomos Ti 2p, Al 

2p, O 1s y C 1s. 

Figura 20. Espectro general del material TAG-0.75. 

En la Figura 21 se muestran los espectros desconvolucionados de alta resolución de los 

elementos principales de la muestra TAG-0.75. El espectro XPS deconvolucionado de O1s 

es representado en el a), el cual se descompone en dos picos. El primer pico con energía en 

530.7 eV, característico del OI (O
2-) para los enlaces M-O (Ti-O y Al-O) que de acuerdo con 

la bibliografía se solapan y el segundo pico en 532.46 eV, que pudiera asignarse al OIII, que 
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corresponde al oxígeno en la superficie, atribuido a los grupos H2O, O-C=O y HO⁻ 

adsorbidos. El grupo HO⁻ pudiera estar integrado en los materiales como M-OH [12, 69, 76].  

Las energías de enlace de las especies de Ti 2p se aprecian en el espectro deconvolucionado 

del b). Se encontraron picos en 458.9 eV y 464.6 eV, las cuales corresponden a Ti 2p3/2 y Ti 

2p1/2 respectivamente; estas señales son típicas del Ti4+ en el TiO2 formados en una 

estructura de tipo amorfo -Al-O-Ti de TiO2-Al2O3 [60, 77]; asimismo se encontraron 

señales de menor intensidad en 457.2 eV y 460.9 eV correspondiente al Ti3+, el cual suele 

localizarse en los bordes del material como TiOx (x=1-2) [84]. Dichas especies se encuentran 

cuando se forman interacciones entre el óxido mixto y las GnPs [85].  

En el c) el espectro deconvolucionado se relaciona con Al 2p, la energía de enlace en 74.3 

eV se espera para los enlaces Al-O y la energía en 75.6 eV corresponde al enlace Al-OH [12, 

79, 80].    

El espectro del C1s se muestra en el d), el pico asimétrico observado se deconvolucionó en 

tres componentes en 284.6, 285.6 y 286.3 eV; estos valores se asignan a las especies de C=C 

(sp2), C-C (sp3) y C-OH respectivamente, cada uno de ellos característicos de las GnPs. 

Además se encontró en 288.9 eV, el cual corresponde al grupo carboxilo O-C=O que se 

espera esté presente en los bordes funcionalizados de las GnPs, [88,89]. 

Estudios teóricos y experimentales han encontrado que los metales y los óxidos metálicos 

forman interacciones que les permiten crecer desde los bordes de la hoja de grafeno si estos 

contienen grupos -OH. Las láminas de grafeno también pueden nuclearse o facilitar el 

crecimiento por quimisorción de partículas de óxido de metal por deformación local debido 

a la unión C-C en la red de grafeno, o por interacción con sitios de defectos de alta energía 

como pares pentágono-hexágono o vacancias presentes en la red de grafeno [90,91].  
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Recientemente, M. F. Mazza y colaboradores [92] depositaron películas de TiO2 y Al2O3 

sobre una monocapa de grafeno aprovechando las diferencias de reactividad entre las 

regiones de los sitios de defectos y las regiones del plano basal inerte en la lámina de grafeno. 

Como los autores no oxidaron previamente las láminas de grafeno, la deposición se realizó 

solo en los sitios de defectos de la lámina. Consistentemente, Al2O3 dio como resultado una 

película isotrópica depositada sobre la monocapa de grafeno mientras que el TiO2 se nucleaba 

en los bordes. 

Dado que en este trabajo no se utilizó catalizador de hidrolisis (ácido acético o nítrico) en el 

proceso sol-gel, el plano basal de las nanoplaquetas no se saturó con moléculas de agua o 

grupos hidroxilo. Por lo tanto, los sitios reactivos deberían estar en los sitios de defectos del 

plano basal del grafeno en las GnPs. Por consiguiente, las nuevas interacciones químicas 

como los enlaces de O-Ti=O-C se formaron en esos sitios de defectos, lo que permitió la 

nucleación y el crecimiento de óxido mixto, lo que concuerda con las imágenes de SEM, que 

se muestran en el apartado siguiente.  

Se sabe que el estado de valencia Ti3+ de las especies TiOx cambia la estructura de la banda 

electrónica del TiO2 [82], creando un nuevo nivel de energía en la banda prohibida y en 

consecuencia, contribuyendo a su reducción [93]. Sugerimos que la unión de O-Ti=O-C 

asociada a especies de Ti3+, disminuye la brecha de banda observada en este estudio. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 53 

 

 
Figura 21. Espectros deconvolucionados del material TAG-0.75.
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En la Tabla 8, se muestra la proporción atómica para cada tipo de enlace determinado, además 

la proporción de cada especie asignada en cada una de las deconvoluciones. 

Tabla 8. Proporción elemental obtenida para cada especie en TAG-0.75. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Enlace Atómico (%) 
Deconvolución 

(%) 
Especie 

Ti 2p 8.72 

45.06 Ti4+ 

31.20 (Ti-O) 

6.49 
Ti3+ 

17.24 

Al 2p 23.4 
90.3 Al-O 

9.6 Al-OH 

O 1s 53.2 
75.3 O1 (M-O) 

24.6 O3 

C 1s 14.6 

56.57 C=C 

23.13 C-C 

14.41 C-OH 

5.90 O-C=O 
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4.7 Propiedades morfológicas por Microscopía Electrónica de Barrido 

La morfología de cada de los materiales fue determinada por Microscopia Electrónica De 

Barrido (MEB) de emisión de campo, el cual proporciona rayos de electrones altamente 

focalizados por lo que mejora notablemente la resolución de las imágenes. El análisis 

elemental por EDS de cada muestra se encuentran en el anexo 4. 

La Figura 22 muestra las micrografías correspondientes a la muestra Ti, donde se puede 

observar cúmulos de partículas semiesféricas típicas de TiO2 obtenidas bajo condiciones 

normales, se hicieron mediciones del diámetro de las semiesferas mostradas en el b) - d), 

estos son de tamaño variable y van desde 237 nm hasta 3.669 µm, este tamaño indicaría la 

presencia de la fase anatasa [94]; En el c) y d) se observa como las esferas de mayor tamaño 

se forman a partir de esferas más pequeñas. La Figura 23 corresponde a la muestra Al, se 

observan placas superpuestas de material amorfo. La Figura 24 muestra las micrografías 

obtenidas para las GnPs, las cuales muestran una morfología de placas conglomeradas de 

distintos tamaños, característica de este tipo de materiales de acuerdo con la ficha técnica 

(véase anexo 2). La Figura 25 corresponde a la muestra TiAl, presenta morfología de hojuelas 

irregulares tanto en su forma como en sus bordes. 

A partir de la Figura 26 a la Figura 31 corresponden a los resultados obtenidos de los 

materiales ternarios en la microscopia electrónica de barrido (MEB). 
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Figura 22. Micrografías de MEB a diferentes escalas correspondientes a la muestra Ti. 

 

 

Figura 23. Micrografías de MEB a diferentes magnificaciones correspondientes al material 

Al. 
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Figura 24. Micrografías de MEB correspondientes a GnPs. 

 

Figura 25. Micrografías de MEB correspondientes a TiAl. 
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En los materiales ternarios persiste la morfología amorfa de TiAl y este, recubre la mayor 

parte de las GnPs; a medida que aumenta la concentración de GnPs se visualizan algunas de 

ellas en la superficie. 

 

La Figura 26 corresponde al material TAG-0.05, se observan hojuelas de bordes irregulares 

y gruesos como en TiAl, sin distribuciones significativamente homogéneas. La imagen d) de 

la Figura 26 muestra en la zona circulada la nucleación y crecimiento de oxido mixto en el 

plano basal de GnPs, dicha nucleación sugiere interacciones entre GnPs y oxido mixto lo que 

concuerda también con lo observado en XPS. En la Figura 27, se observa el material TAG-

0.10, que, a diferencia de la muestra anterior, el material amorfo de hojuelas también 

irregulares se formó en aglomeraciones heterogéneas (diversos tamaños y formas) por 

cúmulos de material amorfo. La Figura 28. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-

0.25. muestra el material TAG-0.25, la morfología amorfa en forma de hojuelas persiste en 

la muestra, al igual que las aglomeraciones, pero estas últimas se forman por una cantidad 

mayor de cúmulos de hojuelas de menor tamaño. En la Figura 29, se observa el material 

TAG-0.50, sí bien los cúmulos de hojuelas de material amorfo se han presentado de tamaño 

variado, en este material son de menor tamaño que en la muestra anterior, esto si comparamos 

las imágenes con magnificación de 50,000x. Se hicieron mediciones de cúmulos de hojuelas 

al azar, obteniendo tamaños de 446.8 hasta 865 nm (Ver incisos b-d); hasta este material 

ternario no se han visualizado las GnPs, probablemente debido a la baja concentración que 

contienen. La  Figura 30 presenta la morfología obtenida para el material TAG-0.75, en el 

cual se presentan hojuelas distribuidas levemente homogéneas en comparación con los 

materiales anteriores, además de que al aumentar la cantidad de GnPs, en esta muestra se 

puede apreciar la presencia de estas (Ver inciso b), las cuales se encuentran cubiertas por 

material amorfo de TiO2-Al2O3. La Figura 31 corresponde al material TAG-1, presenta 

morfología amorfa mayormente porosa con bordes engrosados (Ver incisos f-g), la imagen 

c) podría estar representando una proporción de grafito cubierto de material en forma de 

hojuelas amorfas de bordes engrosados. 

 

En general, los materiales ternarios resultaron con morfología poco homogénea y amorfa 

como lo indicaban los difractogramas en rayos X. De forma aparente los materiales se 
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observan más porosos y aglomerados (probablemente por la naturaleza de las GnPs de 

aglomerarse)  por cúmulos de menor tamaño con el aumento de GnPs, este efecto ocurre del 

material TAG-0.05 hasta el material TAG-0.50, dado que la muestra TAG-0.75 muestra una 

morfología aglomerada pero uniforme u homogénea; mientras la muestra TAG-1 muestra 

una morfología distinta, amorfa y más porosa, con la presencia de material en forma de 

alambres, los cuales pudieran haber afectado la superficie específica del material, dado que 

este no sigue la tendencia de aumentar la superficie a como se aumenta la cantidad de GnPs 

en el material ternario, como el resto de los materiales, probablemente por material de menor 

tamaño que se encuentra en la superficie obstruyendo los poros. 

 

Figura 26. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-0.05. 
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Figura 27. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-0.10. 
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Figura 28. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-0.25. 

Figura 29. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-0.50. 
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Figura 30. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-0.75. 
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Figura 31. Micrografías de MEB correspondientes a TAG-1. 
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En la fotocatálisis heterogénea la morfología de los materiales tiene importancia dada la 

influencia de la porosidad en el fenómeno de catálisis por tanto la destrucción parcial de la 

morfología compacta inicial de las partículas de cada material podría llegar a ser favorable 

debido al posible aumento de la porosidad [95]. En la Figura 32, se muestra una imagen 

obtenida del material TAG-0.75, del cual se obtuvieron los mejores resultados de 

degradación, se aprecia un material amorfo, homogéneo y poroso; Además al ser uno de los 

materiales como mayor cantidad de GnPs, se aprecian con calidad algunas de ellas en la 

superficie como en la zona incrementada de la imagen presentada, esta nanoplaqueta se 

encuentra recubierta por el material amorfo TiO2-Al2O3.  

Figura 32. Micrografía de MEB con presencia de GnPs correspondientes al material TAG-

0.75. 
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 4.8 Propiedades morfológicas por Microscopía Electrónica de 

Transmisión 

Se realizaron análisis de los materiales mediante la técnica de Microscopía Electrónica de 

Transmisión (TEM), con el objetivo de complementar el estudio de la morfología y la 

estructura de los materiales ya analizados por SEM. 

La Figura 33 presenta la micrografía de la muestra Ti, se observan cúmulos de partículas 

esféricas, compactas y de diferentes densidades que a su vez conforman esferas de mayor 

tamaño; De forma general hay abundante material, pero además de esférico y semiesférico, 

parte del TiO2 se aprecia en forma de bloques integrados de diferentes tamaños y formas 

irregulares (Incisos c-d). Se ha reportado que los polvos de TiO2 en fase anatasa consisten en 

su mayoría de partículas con morfología esférica como se aprecia [96]. 

Figura 33. Micrografías de MET obtenidas para Ti. 
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La Figura 34 corresponde a Al, se observa material en forma de placa, poroso y no 

compactado de baja densidad, además, parte del material se presenta en forma de alambres 

delgados o agujas con espesor uniforme y tamaño homogéneo, lo cual concuerda con lo 

reportado [97]. La mayoría de las partículas de esta muestra están constituidas por placas 

delgadas con persistencia de alambres delgados. 

Figura 34. Micrografías de MET obtenidas para Al. 
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Las micrografías del compuesto TiAl se muestran en la Figura 35; de forma general en la 

muestra persisten las zonas con material en forma de placa delgada y alambres; estos 

alambres se encuentran en menor proporción que los vistos en la muestra Al. En la imagen 

b) se observan dos bloques los cuales parecieran pertenecían a uno solo, el cual se dividió: 

mientras en la imagen c) se aprecia un material en su mayoría amorfo y compacto, rodeado 

de algunas placas delgadas y alambres; en la imagen d) se observa mayor abundancia de 

partículas en forma de alambre de tamaños heterogéneos y menor espesor en comparación 

con las partículas de la imagen c). 

Figura 35. Micrografías de MET obtenidas para TiAl. 
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A continuación, se muestran las micrografías obtenidas de los materiales ternarios, en los 

cuales persiste la morfología en fase amorfa, presentada en TiAl con partículas en forma de 

alambre y placa delgada.   

La Figura 36 muestra material en su mayoría amorfo de TAG-0.05 con menor persistencia 

de placas y alambres, en el inciso a) se observa material compactado y aparentemente grueso, 

de acuerdo con la escala, los alambres de los incisos b) – d) varían entre los 50 – 100 nm. 

Figura 36. Micrografías de MET obtenidas para TAG-0.05. 
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La Figura 37 presenta las micrografías del material TAG-0.10. Las partículas en forma de 

alambre se observan de menor tamaño y densidad, así como menos persistentes en el 

material, siendo en su mayoría material amorfo denso, con presencia de placas delgadas en 

algunos bordes. 

Figura 37. Micrografías de MET obtenidas para TAG-0.10. 
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Las micrografías de TAG-0.25 se muestran en la Figura 38; en este material persisten las 

partículas en forma de placa delgada y alambre, además se presenta una segunda fase de 

forma amorfa, característica de los materiales ternarios presentados con anterioridad. A 

diferencia de las partículas en forma de alambres de los materiales anteriores, pareciera que 

parte de los alambres vistos en esta muestra son placas con bordes semi-enrrollados, los 

cuales pudieran asociarse a placas de alúmina semi-enrrolladas; las placas de menor tamaño 

que no presentan este efecto podrían asociarse a las GnPs. Algunos alambres se distinguen 

de los asociados a Al2O3, ya que son más gruesos, como el resaltado en la imagen a). 

Figura 38. Micrografías de MET obtenidas para TAG-0.25. 
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Las micrografías de la Figura 39 corresponden al material TAG-0.50, las cuales muestran 

con mayor interés el material amorfo de una sola fase, presentado también en los materiales 

ternarios previos. Las partículas presentadas en las figuras probablemente se encuentren 

aisladas de las partículas en forma de placas y alambre, dado que aún se pueden apreciar 

como en la imagen c). 

Figura 39. Micrografías de MET obtenidas para TAG-0.50. 
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Se observa el material TAG-0.75 en la Figura 40. En la muestra persiste el material amorfo 

en forma de alambre, pero en menor abundancia y menor tamaño, de alrededor de 50 nm de 

acuerdo con la escala. 

Figura 40. Micrografías de MET obtenidas para TAG-0.75. 
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Las micrografías de TAG-1, se muestran en la Figura 41. El material presenta partículas más 

densas formadas por la fase amorfa y partículas en forma alambre significativamente más 

gruesas y de mayor tamaño que las observadas en muestras anteriores, resaltando el que se 

encuentra la imagen b)-d). 

Figura 41. Micrografías de MET obtenidas para TAG-1. 
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4.9 Evaluación de la actividad fotocatalítica 

La actividad fotocatalítica se evaluó con la degradación de un herbicida, usado en campos de 

cultivo, que se reporta como citotóxico y carcinógeno [98]. Además, de ser considerado un 

contaminante sustancial de agua y suelo, lo que lo hace adecuado como molécula modelo. 

En las Figuras 43 y 44 se muestran los resultados obtenidos de las foto-reacciones realizadas 

en la degradación del diuron, las pruebas se llevaron a cabo con una lampara de luz 

ultravioleta. De acuerdo con los gráficos obtenidos los materiales degradaron la mayor parte 

del diuron en los primeros 60 min de la reacción, a excepción de las GnPs. Los 

fotocatalizadores con mayor contenido de GnPs (TAG-0.50 y TAG-1) presentan una 

degradación menor al material de referencia TiAl, a excepción de la muestra TAG-0.75 

probablemente porque que se vio favorecida por su alta superficie específica y un ancho de 

banda prohibida reducido. Por otro lado los materiales con menor contenido de GnPs (TAG-

0.05, TAG-0.10 y TAG-0.25) mostraron una degradación mayor con respecto a TiAl, lo cual 

concuerda con lo reportado por otros autores [31, 57]. 

Figura 42. Degradación de diuron en función del tiempo de los materiales de referencia en 

irradiación UV. 
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Figura 43. Degradación de diuron en función del tiempo de los materiales compuestos en 

irradiación UV. 

De acuerdo con el porcentaje de degradación calculado (Tabla 9), el material con el mayor 

porcentaje fue TAG-0.25, material que presenta una probable señal de anatasa, lo cual podría 

haber favorecido la reacción fotocatalítica; mientras TAG-1, material que contiene la mayor 

concentración de GnPs, presentó el menor porcentaje de degradación, probablemente debido 

a que una concentración excesiva de GnPs pudiera impedir que la luz llegue a los sitios 

activos de la superficie del catalizador. 

Regularmente la degradación de moléculas orgánicas sigue una cinética de pseudo-primer 

orden [64] de acuerdo a ello se graficó ln(C/C0) para realizar el cálculo de la constante 

cinética (k) a los primeros 60 minutos y el tiempo de vida media (t1/2) para cada material 

sintetizado (Tabla 9).  

Con los valores obtenidos de la k clasificamos los materiales de la siguiente manera: 

TAG-0.10 > TAG-0.25 = TAG-0.75>TiAl> TAG-0.50 = TAG-0.05 > TAG-1 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 
76 

Siendo el material TAG-0.10 el cual presenta la constante cinética más alta y un t1/2 de 21.5 

min, es decir que a ese tiempo el material ha logrado degradar la mitad del contaminante 

(diuron), seguido por TAG-0.25 y TAG-0.75. Los materiales mencionados superan el 

material de referencia TiAl, mientras los materiales TAG-0.50, TAG-0.05 y TAG-1 

presentaron una k menor a TiAl, lo que resulta en un t1/2 menor, es decir, que degradaron la 

mitad del contaminante después de los 23 minutos. 

Tabla 9. Resultados de la degradación del diuron con los materiales sintetizados. 

*240min 

**60 min 

De acuerdo con los resultados obtenidos en el cálculo del % TOC, los materiales ternarios 

superaron en eficiencia al material de referencia TiAl, siendo el material TAG-0.75 el más 

eficiente con una conversión de diuron del 45 %, confirmando con ello que la superficie 

específica de los materiales juega un papel fundamental en la fotocatálisis, dado que de 

acuerdo con el análisis textural es el material que presenta la mayor superficie específica 

(379.33 m2/g), además de un valor de banda prohibida reducido (2.8 eV) 

De acuerdo con la bibliografía, el agregar material de carbono a materiales semiconductores 

(tales como óxidos metálicos) hace que la absorción del material se desplace a la región 

visible. Dado que los resultados obtenidos en la espectroscopia UV-Vis demostraron que al 

agregar GnPs a TiO2-Al2O3, la absorción se desplaza ligeramente en dirección a la región 

visible, los materiales fueron probados en un simulador solar para conocer su 

comportamiento (Véase anexo 5). 

 

Material 
Degradación 

(%)* 
k (min-1) ** 

t1/2 

(min) 

TOC 

(%)* 

Selectividad

CO2 (%) [99] 

Ti 95.1 0.022 30.73 22 23 

Al 91.6 0.034 20.23 15 16 

GnPs 7.5 0.001 427.86 27 -- 

TiAl 87.7 0.030 22.73 20 23 

TAG-0.05 91.6 0.028 24.35 24 26 

TAG-0.10 90.7 0.032 21.50 28 30 

TAG-0.25 92.0 0.031 22.34 26 28 

TAG-0.50 86.2 0.029 23.61 35 40 

TAG-0.75 91.5 0.031 22.09 46 49 

TAG-1 83.7 0.025 27.52 34 40 
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Figura 44. Mecanismo de degradación propuesto. 

 

Los electrones fotoinducidos tienden a reaccionar con el O2 absorbido para generar especies 

de aniones superóxido (O2
• −) en la banda de conducción de GnPs; mientras que en la banda 

de valencia del TiO2, los h+ reaccionan con las especies H2O y HO− unidas a la superficie 

para producir radicales hidroxilo (HO•). El mecanismo se puede resumir según la ecuación 2 

a la ecuación 6. 

TiO2 + hv → TiO2 (𝑒−+ h+)             Eq. 2 

TiO2 (𝑒−) + GnPs → TiO2 + GnPs (𝑒−)          Eq. 3 

GnPs (𝑒−) + O2 → 𝑂2
• − + GnPs           Eq. 4 

𝑂2
• − + H2O → 𝐻𝑂2

• + 𝐻𝑂−            Eq. 5 

TiO2 (h+) +H2O + HO− → TiO2 + HO •         Eq. 6 
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Empleando el método sol-gel, en condiciones estándar y prescindiendo de peptizantes (ácidos 

o bases) comúnmente usados en el proceso para controlar la hidrolisis, se logró sintetizar los 

materiales ternarios TiO2-Al2O3-GnPs, además de TiO2 en fase anatasa y Al2O3 en su fase 

gamma () como materiales de referencias. 

Si bien las diversas concentraciones de GnPs usadas no generaron una tendencia lineal en la 

mayoría de las propiedades, los resultados de la caracterización sugieren que la síntesis dio 

lugar a un material ternario (TAG) mesoporoso, con un cambio ligero en dirección a el visible 

en el rango de absorción de luz, con una banda prohibida menor y alta superficie específica, 

respecto de lo reportado previamente para los materiales de referencia. 

Se determinó que estos materiales son de tipo mesoporosos, lográndose valores de superficie 

específica mayores a 230 m2/g con la presencia de GnPs. Las muestras TAG con 1.0 y 0.25 

% en peso de GnPs, mostraron los más bajos valores de superficie específica y fue atribuido 

a la presencia de fase anatasa y/o a la obstrucción de poros de menor tamaño por GnPs en la 

superficie del material. 

Según el análisis XRD, tanto las muestras de óxido mixto (TiAl) como las de TAG son 

materiales amorfos y la estructura de las muestras TAG no cambió debido a las 

concentraciones de GnPs utilizadas. La integración química de TiO2,  Al2O3 y GnPs dio como 

resultado un material donde la ausencia de formas semiesféricas características de anatasa 

fue evidente, con morfología indefinida y con la mayoría de las GnPs recubiertas por TiAl 

mediante una nucleación inicial y crecimiento de granos sobre el plano basal de GnPs, según 

las inspecciones con SEM y TEM.  

Por análisis de espectroscopia XPS, se confirmaron enlaces de Ti−O, Al−O y C−OH, en la 

muestra TAG con 0.75% en peso de GnPs, que revelan la formación de una estructura amorfa 

basada en conexiones de tipo –Al–O–Ti. Además, especies de Ti3+ como de O−Ti=O−C, 

confirmaron la formación de interacciones interfaciales entre TiAl y GnPs; estas permiten la 

nucleación y el crecimiento como granos de óxido mixto en el plano basal de GnPs. 
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El estudio fotocatalítico reveló que la muestra TAG con 0.75% en peso de GnPs presentó 

una capacidad de degradación similar a la de TiO2 puro, una mayor conversión de Diuron a 

CO2, y mayor mineralización, con respecto a las otras concentraciones de GnPs empleadas. 

La actividad fue atribuida a la superficie específica que proporcionó la mayor cantidad de 

sitios activos; también a la banda prohibida reducida que permitió un menor consumo de 

energía para producir las especies radicales por las que ocurre la degradación de Diuron. 

Los resultados obtenidos de los materiales ternarios sintetizados son prometedores e inspiran 

para su continuo estudio, tanto en la degradación de contaminantes en medio acuoso o para 

el aprovechamiento de sus propiedades en diversas aplicaciones. 
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Anexo 1: Técnicas de caracterización 

Difracción de rayos x 

Por medio de esta técnica se determinaron los planos cristalográficos de las estructuras 

cristalinas. La difracción de rayos X consiste en la interacción de los rayos con un cristal, es 

decir una materia ordenada; los rayos X son dispersados por los átomos del material 

originando señales en todas direcciones. Estas difracciones están determinadas por la ley de 

Bragg [100]. 

Fisisorción de nitrógeno 

Las propiedades texturales se analizaron por fisisorción de nitrógeno, para conocer superficie 

específica y porosidad del material. El fenómeno de fisisorción ocurre cuando un gas se pone 

en contacto con una superficie sólida, durante el análisis la cantidad de adsorbato es medida 

sobre un amplio intervalo de presiones relativas a una temperatura constante, dando como 

resultado una isoterma. Con los datos obtenidos con el modelo BET se obtiene la superficie 

específica del material y la distribución de poros por el modelo BJH [101]. 

Espectroscopía ultravioleta visible (UV-Vis) 

Las propiedades ópticas de los materiales se determinaron por medio de esta técnica, la cual 

consiste en medir la intensidad de radiación absorbida a una longitud de onda especifica de 

una especie química, ya sea solida o liquida. La muestra es iluminada con rayos 

electromagnéticos en varias longitudes de onda en el rango ultravioleta y visible, el resto de 

la luz es trasmitida y detectada para producir un espectro de absorción [102]. 

Análisis termogravimétrico 

En el análisis termogravimétrico nos permitió conocer las temperaturas de transición de las 

estructuras presentes en el material, dependiendo si se presentaba una pérdida o generación 

de energía (endotérmica o exotérmica) de acuerdo con la temperatura en la que se encontraba 

sometido. El TGA se basa en la medición de la variación de la masa de una muestra cuando 
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se somete a un cambio de temperatura en atmosfera controlada, mientras el DTG es el análisis 

diferencial del TGA, el cual se presenta en forma de curvas [101].  

Espectroscopía infrarroja transformada de Fourier 

Dado que todas las moléculas pueden manifestar bandas de absorción, cada banda 

corresponde con un movimiento de vibración de un enlace específico dentro de la molécula,  

la radiación de fotones en el rango infrarrojo es absorbida por un enlace que se encuentra en 

un estado vibracional de mayor energía, esta radiación es dispersada y hasta llegar a un 

detector que la transforma en señales posibles de leer [103]. 

Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X 

Se utilizó la técnica para conocer la composición, tanto cualitativa como cuantitativa del 

material, además permitió determinar el estado químico de algunas especies en la superficie.  

La técnica consiste en irradiar un fotón con energía, el cual penetra la superficie y es 

absorbida por un electron con una energía de enlace característica, que entonces emerge del 

material solido con energía cinética la cual se reporte para emitir las señales del espectro. 

Microscopía electrónica de barrido 

Es técnica proporcionó información de las formas, texturas y composición química de los 

materiales compuestos. El análisis consiste en bombardear la muestra con un haz de 

electrones, estos interacción con la superficie del material y genera diferentes señales las 

cuales se recogen con diferentes detectores [104]. 

Microscopía electrónica de transmisión 

Esta técnica ofrece información sobre la estructura del material. El análisis aprovecha los 

fenómenos físico-atómicos que se producen cuando un haz de electrones suficientemente 

acelerado colisiona con una muestra delgada previamente preparada; cuando los electrones 

colisionan con la muestra, en función de su grosor, parte de ellos son dispersados y colectados 

por un detector especial para finalmente obtener una micrografía con distintas intensidades 

de gris que se corresponden al grado de dispersión de los electrones incidentes. 
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Anexo 2: Ficha técnica GnPs 
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Anexo 3: Deconvolución de picos de XPS 
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 Proporción elemental obtenida para cada especie. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

Ti 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

Ti 2p 51.04 

33.3 
Ti4+ (Ti-O) 

27.9 

15.1 
Ti3+ 

23.5 

O 1s 48.96 

59.3 O1 (M-O) 

37.6 O2  

3 O3 

Al 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

Al 2p 37.8 
87.5 Al-O 

12.4 Al-OH 

O 1s 62.1 
84.1 O1 (M-O) 

15.8 O3 

GnPs 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

C 1s 95.9 
76 sp2 

24 sp3 

O 1s 4.1 
15.7 O1 

84.3 O2 

TiAl 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

Ti 2p 8.4 

40.4 
Ti4+ (Ti-O) 

30.2 

8.7 
Ti3+ 

20.5 

Al 2p 23.8 
83.7 Al-O 

16.3 Al-OH 

O 1s 67.6 
79.1 O1 (M-O) 

20.8 O3 
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TAG-0.05 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

O 1s 54.6 
81.1 O1 (M-O) 

18.8 O3 

Ti 2p 7.7 

41.2 
Ti4+ (Ti-O) 

32.2 

10.75 
Ti3+ 

15.8 

Al 2p 27.6 
82.1 Al-O 

18.9 Al-OH 

C 1s 9.9 

63 sp2 

20.8 sp3 

7.9 OH 

8.2 O-C=O 

TAG-0.10 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

O 1s 53.5 
78.9 O1 (M-O) 

21.1 O3 

Ti 2p 

 
9.1 

42 
Ti4+ (Ti-O) 

32.4 

7.2 
Ti3+ 

18.4 

Al 2p 23.7 
89.7 Al-O 

10.3 Al-OH 

C 1s 13.7 

57.7 sp2 

20.4 sp3 

13.7 OH 

8.1 O-C=O 

TAG-0.25 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

O 1s 51.1 
74.8 O1 (M-O) 

25.2 O3 

Ti 2p 

 
7.4 

40.8 
Ti4+ (Ti-O) 

29.2 

5.2 
Ti3+ 

24.8 

Al 2p 25.6 
79.9 Al-O 

20.1 Al-OH 

C 1s 15.8 

61.4 sp2 

20.6 sp3 

12 OH 

6 O-C=O 
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TAG-0.5 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

O 1s 52.5 
71.8 O1 (M-O) 

28.2 O3 

Ti 2p 9.5 

38.1 
Ti4+ (Ti-O) 

29.3 

9.2 
Ti3+ 

23.4 

Al 2p 22.2 
87.3 Al-O 

12.7 Al-OH 

C 1s 15.8 

59 sp2 

22.3 sp3 

12.2 OH 

6.4 O-C=O 

TAG-1 

Enlace Atómico (%) Deconvolución (%) Especie 

O 1s 50 
74.6 O1 (M-O) 

25.4 O3 

Ti 2p 6.8 

35.7 
Ti4+ (Ti-O) 

33.6 

13.9 
Ti3+ 

16.7 

Al 2p 27 
75.8 Al-O 

24.2 Al-OH 

C 1s 16.3 

57.4 sp2 

24.2 sp3 

12.5 OH 

5.9 O-C=O 
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Anexo 4: EDS obtenidos por SEM 

 Materiales de referencia 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 
113 

 Materiales ternarios 
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Anexo 5: Fotodegradación en luz solar 

Los materiales fueron evaluados en la degradación del diuron en un simulador de luz solar, 

a continuación, los resultados. El comportamiento de la degradación tiene una tendencia de 

aumento, esto probablemente a la generación de subproductos generados durante la 

reacción que contienen el mismo grupo funcional que la molécula modelo de degradación, 

sin embargo, fue posible notar cambios sustanciales por TOC (no presentados). 
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