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Resumen

En este trabajo de investigacion, se evalud la actividad fotocatalitica del compuesto
MXene-TiO> para la degradacion de contaminantes ambientales en medio acuoso. La sintesis
de los matetiales se llevé a cabo mediante el método asistido por microondas, empleando
diferentes proporcienes en masa de MXene (2%, 5% y 10%) acopladas al TiO.. Los
materiales obtenidos fueron caracterizados por técnicas de difraccién de rayos X (DRX),
microscopia electronica_-de barrido (MEB), andlisis de fisisorcidbn de nitrégeno vy
espectroscopia UV-Vis, con Jel objetivo de conocer su estructura cristalina, morfologia

superficial, propiedades texturaleS.y opticas.

Los resultados de DRX confirmaron la presencia de fases anatasa, rutilo y brookita en
el TiO,, asi como la formacion efectivardel MXene. Las micrografias MEB mostraron una
morfologia laminar en el MXene y<tina reorganizaciéon superficial del TiO. al incorporar el
MXene. El andlisis de fisisorcion de_nitrdgeno mostrd un incremento en el area superficial en
los compuestos modificados, alcanzando_hasta 200.993 m#g. El andlisis 6ptico mostré un
ligero incremento del band gap conforme atmentd la’proporcion de MXene, junto con un

corrimiento hacia la regién UV.

La actividad fotocatalitica fue evaluada mediante la degradacion de azul de metileno,
amoxicilina y tetraciclina bajo irradiacién UV. Los resultados mostraron que el compuesto con
2 % MXene-TiO2 presento la mayor eficiencia para azul de metileno(83.68 %) y amoxicilina
(72.27 %), mientras que el compuesto con 10% MXene-TiO, alcanz6el 100 % de

degradacién de la tetraciclina.

Este trabajo demuestra que el acoplamiento de MXene-TiO. representa una.estrategia
eficaz para el desarrollo de nuevos materiales fotocataliticos aplicables en la remediacion de

contaminantes organicos emergentes en aguas residuales.

Palabras claves: MXene, TiO,, método asistido por microondas, actividad

fotocatalitica, contaminantes emergentes.



Abstract

In this research work, the photocatalytic activity of the MXene— TiO, composite was
evaluated for the degradation of environmental contaminants in aqueous media. The materials
were syntheSized using the microwave-assisted method, employing different weight
percentages of MXene (2%, 5%, and 10%) coupled with TiO.. The resulting materials were
characterized by Xsray, diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), nitrogen
physisorption analysis, and UV-Vis spectroscopy in order to determine their crystalline

structure, surface morphology, and textural and optical properties.

XRD results confirmed the’presence of anatase, rutile, and brookite phases in TiO», as
well as the effective formation of MXene. SEM micrographs showed a layered morphology in
the MXene and a surface reorganization of TiO2> upon incorporation of MXene. Nitrogen
physisorption analysis indicated an increase in surface area in the modified composites,
reaching up to 200.193 m?g. Optical.analysisfevealed a slight increase in the band gap with

higher MXene content, along with a shifttoward theJV region.

The photocatalytic activity was evaluated through the degradation of methylene blue,
amoxicillin, and tetracycline under UV irradiation. The results showed that the 2% MXene—
TiO2 composite exhibited the highest efficiency for methylene blue (83.68%) and amoxicillin
(72.27%), while the 10% MXene— TiO, composite achieved complete (100%) degradation of

tetracycline.

This work demonstrates that coupling MXene with TiO, is an effective strategy for
developing novel photocatalytic materials applicable to the remediation of emerging organic

contaminants in wastewater.

Keywords: MXene, TiO,, microwave-assisted method, photocatalytic (activity,

emerging contaminants
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Capitulo I. Introduccién

1.1 Planteamiento del problema

El crecimiento de la poblacion mundial ha provocado la sobreexplotacion de los
recursos hidricos y-contaminacion en los cuerpos de agua. Esta problematica, se ha
desencadenado, debide-a que la calidad del agua se ha visto afectada negativamente por el
aumento de las actividades humanas que generan diversos contaminantes organicos e
inorganicos, los cuales sin ser tratados son descargados en las fuentes de agua, generando

una repercusion grave en el medio ambiente (Vazquez-Tapia et al., 2022).

En la actualidad, se ha encontrado la presencia de contaminantes emergentes (CE)
en los multiples cuerpos de agua. Los*CE;\se conocen como aquellos microorganismos y
sustancias quimicas naturales osSintéticas que-no estan reguladas y/o monitoreadas en el
medio ambiente, lo cuales provocan danos y afeCtaciones en la salud humana, en los seres
vivos y en el ambiente. Se ha identificado’que algunos-CE-provienen de productos de cuidado
personal y limpieza, pesticidas, herbicidas;. detergentes,)solventes, aditivos, colorantes vy
productos farmacéuticos (Coccia & Bontempi, 2023). Dentro’de la amplia diversidad de CE,
se encuentran los residuos de los productos farmacéuticos (PF), entre los cuales podemos
encontrar los: antibidticos, analgésicos, hormonas y reguladores de lipidos (Samal et al.,

2022).

Se ha reportado que el volumen de los residuos farmacéuticos generados varia desde
cientos de ng/dm? hasta decenas de pg/dm3, lo cual es relativamente inferior e’ comparacion
con el que genera el sector industrial, por lo que es considerado aun mas dificil la €liminacion
completa de estos contaminantes mediante las técnicas de tratamientos convenciomales
(separaciéon por membrana, la adsorcion y los métodos fisicoquimicos y bioquimicos), ya que

la naturaleza recalcitrante de los PF, tienen una fuerte fotoestabilidad y resistencia de



biodegradacioén, por lo que su persistencia en el medio ambiente los convierte en un problema
emergente de salud publica (S. Zhang et al., 2023).

Ante esta situacion, se ha encontrado que los Procesos Avanzado de Oxidacion (PAO)
son una tecnologia eficiente y sostenible que ayudan a contrarrestar esta problematica, ya
que ha logrado\dar resultados factibles reduciendo los niveles de contaminacién. Entre los
PAO, se encuentran métodos como Fenton, foto-Fenton, ozonizacion, adsorcion floculacion,
fotocatalisis entre otros] siendo esta ultima la mas adecuada, dado su capacidad para ahorrar
energia, proteger el medio ambiente y llevar a cabo la degradacion completa de los

contaminantes sin generar contamjnacion secundaria. (Grzegorska, Karczewski, et al., 2023).

En este sentido, el proceso. de-fotocatalisis permite la generacion de electrones y
huecos que conduce a la formacion de especies reactivas de oxigeno como radicales
hidroxilos (*OH) y aniones superoxido (*©27);los cuales oxidan y mineralizan estos tipos de
contaminantes que estan presentes—en el"agua. Dentro de los fotocatalizadores mas
empleados se encuentran: ZnO, Fe;03CeO2, FeWO4, ZnSe, Cu20, TiO2, asi como también
la aplicacién de materiales compuestos; tal es el caso, del TiO./MXene. Este trabajo, esta
centrado en estudiar este material compuesto;ya que se"ha encontrado una mejoria en la
adsorcion de los contaminantes en la superficie, mejorando latseparacion de los portadores
de carga, la estabilidad del fotocatalizador y aumentando el rango de absorcién de la luz,
produciendo un aprovechamiento significativo en la eficiencia de la degradacién de los

contaminantes (Grzegorska, Gajewicz-Skretna, et al., 2023).

1.2 Justificacion

La presencia de los diversos PF en los diferentes ecosistemas se ha“gonvertido en
una fuente de contaminantes ambientales, debido a que destruyen el equilibrio ecoldgico y
dafian la salud de todos los seres vivos. Es por tanto que, estos contaminantes se debenide
eliminar o degradar para minimizar los efectos adversos (Qiang et al., 2022). Entre ‘as
diversas técnicas de remediacion de agua (oxidacion quimica, tratamiento bioldgico,

separacion electroquimica y de membrana), la tecnologia de degradacion fotocatalitica



mediante el proceso de fotocatalisis destaca por ser una tecnologia ideal para el tratamiento
de aguas, ya que ha demostrado ser una tecnologia accesible, respetuosa con el medio

ambientey, sostenible para diversas transformaciones quimicas (Silva et al., 2023).

Estegroceso emplea materiales semiconductores, entre los cuales destaca el uso del
TiO,, debido a“sus~multiples caracteristicas tales como: fotoactivo, de bajo precio, estable,
amplia disponibilidad,squimicamente estable, resistente al envejecimiento, ademas de ser
capaz de romper los enlaces de muchas moléculas contaminantes. Desafortunadamente, se
ha analizado que el TiO- tighe)una capacidad de adsorcion insuficiente y son propensas a la
aglomeracion durante el procesoAfotocatalitico y al tener una banda prohibida ~3.2 eV solo se
logra activar en la region UV, genérando asi una disminucion en la eficiencia de degradacion

(Kubiak et al., 2020).

En los ultimos afos, en la’busqueda de mejorar los inconvenientes que el TiOz
presenta ante los procesos de fotocatalisis, se ha_encontrado que los materiales basados en
MXene, han atraido notablemente la-atencion, debido a que han presentado novedosas
caracteristicas fisicas y quimica, una alta conductividad metalica y grupos funcionales
eficaces, que dan como resultado un excelente rendimiento de fotodegradacién en los
contaminantes que estan presentes en el agua (S. Zhang et al.#2023). Por lo tanto, con el fin
de presentar una mejor eficiencia en la actividad fotocatalitica_sobre los PF, se propone
sintetizar materiales compuestos de TiO./MXene para asi, poder évaluar la factibilidad de

estos materiales frente a los contaminantes ambientales aprovechandosa energia solar.
1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo general:

Sintetizar materiales de TiO2/TizsC, (MXene) mediante el método de irradiacién asistida

por microondas para su evaluacion fotocatalitica en la degradacion de farmacos.



1.3.2 Objetivos especificos:

1. Sintetizar materiales de TiO, TisC> (MXene), TiO2/TisC, (MXene) mediante el

método«denirradiacion asistida por microondas para la obtenciéon de compositos.

2. Caracterizar los compositos de TiO», TisC2 (MXene), TiO2/TizsC. (MXene) para
su analisis estructural, morfoldgico, textural y optico mediante las técnicas DRX, MEB,
Fisisorcién de nitrégeno y UV-Vis.

3. Evaluar la~actividad fotocatalitica del TiOJ/TisC, (MXene), mediante la

degradacién de tetraciclina’y.amoxicilina para analizar la factibilidad de los nanocompositos.

1.4 Estructura de la tesis

En el siguiente trabajo degtesis, se sintetizaron materiales de TiO2/TizC, (MXene)
mediante el método de irradiacion asistida por microondas para su evaluacion fotocatalitica

en la degradacion de contaminantes, La tesis esta dividida y estructurada en cinco Capitulos.

Capitulo 1, aborda el planteamiento de un. problema actual y la justificacion que ha
motivado para poder contrarrestar dicha-problematica. Se presentan los objetivos generales

y especificos que se desarrollaron en este proyecto de'tesis.

Capitulo 2, presenta los antecedentes,de investigaciones previas aplicadas a la
degradacién de contaminantes. Se abordan conceptos tedricos,/asi como los fundamentos

de las técnicas de caracterizacion de los materiales.

Capitulo 3, describe la metodologia utilizada para la sintesis de(las fotocatalizadores,
las condiciones de las pruebas fotocataliticas y de las caracterizaciones realizadas con la

finalidad de dar cumplimiento a los objetivos del proyecto de tesis.

Capitulo 4, contiene los analisis y discusiones de los resultados obtenidos.mediante

las caracterizaciones de los fotocatalizadores y de la evaluacion fotocatalitica.

Capitulo 5, expone los hallazgos obtenidos durante todo el desarrollo de este trabajo

de investigacién a través de las conclusiones.



Capitulo Il. Marco teérico

2.1 Antecedentes

La'presencia de diversos productos farmacéuticos en el agua ha despertado un gran
interés en los Ultimos anos, ya que ha causado afectaciones de salud en los seres vivos. A
pesar de que se’han logrado avances significativos que han permitido reducir los efectos
negativos ante este_panorama, el tema aun no ha logrado mitigarse. Es por tanto que la
técnica de fotocatalisis’destaca ante esta situacion ya que es una tecnologia que se vuelve
relevante por su alta eficiencia‘de degradacion, buena reproductibilidad y por ser respetuosa

con el medio ambiente (Ruziwa-etsal., 2023; T. Wang et al., 2023).

Los estudios acerca de la fotecatalisis, empleando materiales semiconductores como
el TiO2, han reportado que es uno de ‘los fotocatalizadores mas utilizados, debido a su
capacidad de fotoactividad, fuerte poder oxidante y bajo costo. Sin embargo, se limita a que
so6lo absorbe muy poca luz solar enda_region UV (> 5 %), debido a su gran energia de banda
prohibida (~ 3.2 eV), asi como a la rapida-recombinacion de los pares electron-hueco (e /h*)
fotogenerados. Kwong et al., con el propésito de contrarrestar las limitantes que el TiO;
presenta, trabajaron incorporando materiales carbonosos como el TisC. (MXene), ya que este
material destaca por no ser téxico, de gran resistencia, gran espaciado entre capas, alto punto
de fusion, excelente resistencia a la oxidacion, flexibilidad (ambiental y extraordinaria
conductividad eléctrica/térmica, lo cual favorece las propiedades del TiO, como

fotocatalizador (Im et al., 2021).

Los trabajos realizados por W. L. Zhang et al. (2019) reportan querel JTiO, adopta
diversas morfologias, lo cual permite ajustar propiedades fisicas y quimicas, logrando un
mejoramiento en los procesos de fotocatalisis. No obstante, ante la limitada conductividad
electrénica que tiene, comprobaron que al incorporarle particulas de MXene al TiO, puede
reducir su banda prohibida, aumentando la vida util de los portadores de carga por el fuerte

efecto de acoplamiento electrénico y extendiendo el espectro de absorciéon del TiO, de



manera que pueda ser aprovechada en el rango tanto de la luz visible y luz ultravioleta. Lo
anterior, debido a que el MXene es un nanomaterial que se distingue por sus sitios metalicos

expuestos; excelente reducibilidad, catalisis y conductividad eléctrica.

Por otro lado, T. Wang et al., (2023) mostraron que al formar heterouniones entre TiO>
y materiales cecatalizadores como es el MXene, permiten que el TiO2 pueda promover la
separacion de carga ‘Y. la absorcion de la luz visible, permitiendo la estabilizacién de e”/h*
fotoexcitados. Por lo.qué el MXene, basado en carbono se considera un adsorbente
prometedor que es capaz de*concentrar sustancias organicas descompuestas por radicales
hidroxilos (*OH). Por tal razén, al-producir materiales compuestos de MXene con particulas

de TiO2, permiten una eficiencia significativa en los procesos de fotocatalisis.

A causa de lo antes mencionadodas caracteristicas y propiedades de estos materiales
basados en TiO./TisC, (MXene), han atraido considerablemente la atencion a diversas
investigaciones por lo que es importante conoeer los métodos de su obtencidn. Es por tanto
que, Grzegoérska et al., (2023) reportan la obtencidén’del compuesto de TiO2/TizC, (MXene), el
cual fue sintetizado por el método de autoensamblaje asistido por ultrasonido, empleando un
reactor de acero inoxidable revestido de teflon,) en donde.la reaccion se realizé6 a 220°C
durante 24 horas. Los resultados de este trabajo permitietonla separacion magnética del

proceso de purificacion con un potencial de oxidacion-reducciéon estandar de 2.8 eV.

Mediante otro trabajo publicado por Grzegorska, Karczewski” et al., (2023) se
obtuvieron particulas de TiO2/TisC, (MXene) las cuales fueron modificadas con particulas de
cobre (Cu) y peroximonosulfato (PMS). La sintesis de estos compuestos s€ obtuvo mediante
el método hidrotermal, donde se operé a 220°C la reaccion, por un lapso de “17 horas. Los
resultados reportados indican que el contenido 6ptimo de Cu y del PMS, fueron las principales

especies reactivas involucradas en el proceso de degradacion.

Asi mismo, Grzegodrska, Gajewicz-Skretna et al., (2023) reportaron la obtencion de

particulas acopladas de TiO2/TisC, (MXene), mediante el método solvotérmico variando para



cada muestra los solventes como: acido fluorobérico (HBF.), agua desionizada (H2O) y acido
clorhidrico/fluoruro de amonio (HCI/NH4F). EI MXene, se obtuvo mediante el grabado de
laminas_de _aluminio a partir de TisAIC, y 48 % de HF. Las muestras se obtuvieron a 220°C
durante 247horas y los resultados en este trabajo, muestran que el compuesto mas efectivo
para la degradacion de farmacos es el de la muestra TiO/TisC,_HCI/NH4F. En la literatura se
exponen diversos, métodos para la obtencion de compuestos de TiO2/TisC. (MXene), sin
embargo, se observa gue los tiempos de reaccion son altamente prolongados, por lo que es

importante proponer alternativas de tiempo y de sintesis para una optimizacion de la reaccion.

Actualmente, se ha demostrado que el uso de fotocatalizadores ha recibido la atencién
de la investigacion debido a sus*propiedades y eficacia mejoradas para contrarrestar la
contaminacion del agua. Zhang et alg”(2023) emplearon materiales de TiO2/TisC2 (MXene),
aplicados en la degradacion fotocatalitica dé\Azul de Metileno (MB) bajo luz Ultravioleta (UV)
y Visible (Vis) con lamparas de 500 W, tras_ciertas comparaciones correspondientes de las
relaciones masicas de las muestras al trabajar con TiO2/MXene 4:1, se obtuvieron resultados
significativos. Al emplear la lampara UV se®obtuvosuna un rendimiento fotocatalitico del

96.44%, mientras que, con lampara Vis, fue:del-40%.

De acuerdo con los multiples trabajos realizado per Grzegorska et al., (2023), al
degradar diversos tipos de farmacos como paracetamol, carbamazepina, ibuprofeno, con el
compuesto de TiOx/MXene, empleando lampara de 300 W de Xenon, se obtuvo como
resultado un rendimiento fotocatalitico del 92% ante el paracetamol a 20\ppm, considerando
una relacion masica de 99.8% TiO2, 0.2% MXene. Al variar las cantidades”de solventes a
42:58 v/v agualetanol, se obtuvo una degradacién del 100% ante la carbarmazepina a 7 ppm.
Y finalmente la degradacion del ibuprofeno a 10 ppm, al emplear TiO2/MXene~obtenido

después de 24 horas, se obtuvo un rendimiento fotocatalitico del 100%.

De los trabajos reportados, relacionado con materiales fotocatalizadores se puede
destacar que el TisC, (MXene), le atribuye excelentes aportaciones al TiO2, puesto que al

acoplarlos muestran un buen potencial para el tratamiento fotocatalitico del agua. Si embargo,



se observd que la actividad fotocatalitica varia significativamente con respecto a las
condiciones de sintesis, el tiempo de reaccion, la temperatura de sintesis, el area de
superficiety las concentraciones de los contaminantes. Por lo cual, considerando estos
aspectos, €s necesario poder implementar una forma de poder optimizar materiales basados
en TiOo/TisCy (MXene), lo cual seria benéfico considerando aspectos econdmicos
relacionados con ,el"ahorro de energia al reducir el tiempo de producciéon y emplear luz
simulada (lamparas) de\menor potencia para medir el rendimiento fotocatalitico ante los

diversos contaminantes.

2.2 Caracteristicas de un material conductor, semiconductor y aislante

De acuerdo con la teoria” devbandas, los materiales se clasifican en tres grupos:
conductores, aislantes y semiconductores (Ramirez-Garcia et al., 2022). En la Figura 1,
podemos observar, las bandas de energia-de los materiales, en donde cada uno de ellos
cuenta con una banda de valencia’ BV, (estad@s ocupados) y una banda de conduccion BC
(estados libres), en donde se lleva a .cabo una'distribucion de electrones. Estas bandas se
encuentran separadas por una brecha energéetica 0 banda prohibida, la cual estd medida en

electronvoltios (eV) (Zamora-Saldana et al., 2023).

Figura 1

Diagramas de bandas de energia de los materiales conductores, semiconductores y

aislantes.
'y A N L\
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i¢ id conduccion
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g g Brecha energética % Brecha energética
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Naloncia Banda de Banda de
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LS valencia
Conductor Semiconductor Aislante

Nota. Adaptado de Fundamentos de la electronica y los semiconductores, por Lefiero Bardallo
(2018).



Lo materiales que poseen una alta facilidad de transferencia de electrones de la BV a

la BCySon llamados conductores. En estos materiales, la BV y la BC estan muy proximas

entre si,.eh ocasiones traslapadas, por lo que se considera que la brecha energética tiende a

ser nula. En el caso extremo se encuentran los materiales aislantes, en donde la brecha

energética esimuy amplia, impidiendo que los electrones puedan ser transferidos de una

banda a otra (Diaz-Diaz & Alcala-Varilla, 2022).

Por su parte, los/materiales llamados semiconductores, se caracterizan por no ser

buenos conductores ni aislantes de energia, sino que su conduccion es intermedia. La

diferencia entre un aislante y un sémiconductor radica en el tamafo de la brecha energética,

siendo mayor a 4.0 eV para lostaislantes y alrededor de 1.0 eV para los semiconductores

(Diaz-Diaz & Alcala-Varilla, 2022). sEstos materiales semiconductores se clasifican en

intrinsecos y extrinsecos, como se muestra‘en la Figura 2.

Figura 2

Clasificacion de los materiales semiconductorestintfinsecos y extrinsecos.

Semiconductor

Intrinseco -« Extrinseco
No tienen impurezas en Tienen impurezas en su
su estructura cristalina estructura cristalina
)
Presenta:
*Alta pureza
*Alta cristanilidad
}
; Mayor Menor
BC
vacia cantidad de e cantidad de e
BV llena enlaBC en la BV

Nota. Adaptado de Fisica Universitaria, por (Zhuang et al., 2024).



2.3 Generalidades del TiO;

El dioxido de titanio (TiO2) es material semiconductor tipo n. Destaca por tener
excelentésypropiedades de oxidacién y reduccién, por ser abundante, econémico, estable y
respetable al’ medio ambiente (Suliman et al., 2024). Ademas, cuenta con algunas otras
caracteristicas, ‘por lo que es considerado como un buen fotocatalizador, debido a sus
propiedades fisicoguimicas tales como: no es soluble en medio liquido y puede ser reutilizado,
posee alta resistenciala lascorrosion fotoquimica y en proceso de fotocatalisis se lleva a cabo

a temperatura ambiente (Othman Algahtani, 2024).

El TiO, puede presentarse en tres fases cristalinas: anatasa, rutilo y brookita, con
energias de banda aproximadas dev3.2eV, 3.0eV y 3.1¢eV, respectivamente. Las fases
anatasa y rutilo poseen una estructtra_tetragonal, mientras que la brookita presenta una
estructura ortorrombica. De estas tres, lafase rutilo es la mas estable desde el punto de vista
termodinamico, en tanto que la anatasa y la"brookita son fases metaestables que tienden a

transformarse en rutilo cuando se someten a tratamiento térmico (Racovita, 2022).

Figura 3

Estructuras cristalinas del TiOy: rutilo (izquierda)s anatasa (eentro) y brookita (derecha).

o Titanio

©  Oxigeno

Anatasa Brookita

Nota. El TiO2 se presenta en tres fases cristalinas: rutilo, anatasa (estructura tetragonal),

brookita (estructura ortorrombica). Adaptado de: (Siddiqui, 2019)

En la aplicacién de los procesos fotocataliticos, la fase del TiOz principalmente

empleada es la fase anatasa, ya que al tener una mayor energia de brecha energética reduce



la posibilidad de permitir la recombinacion del par electron-hueco, lo cual favorece un mayor
grado.de hidroxilacion superficial que permite la producciéon de mas radicales hidroxilos y, en
consecuencia, la degradacion de mas moléculas organicas (Y. H. Wang et al., 2020). Dentro
del espectro electromagnético se ha reportado que cerca de la region visible la fase rutilo
puede absorbér radiacion, 413 nm contra 387 nm de la anatasa, lo cual indica que la fase
rutilo es un mejor fotocatalizador que la fase anatasa; no obstante, debido a que su BC esta
mas cerca del potencial de oxidacion-reduccion del hidrégeno, hace que esta fase sea débil
potencial de reduccion. ‘Enscuestion de la fase brookita, esta no ha sido la mas reportado
debido a que es la menos estudiada en aplicaciones fotocataliticas, debido a que es dificil

obtenerla como fase aislada, sinfanatasa y/o rutilo (Escobar-Alarcén & Solis-Casados, 2021).

2.4 Generalidades del MXene

Los MXene son materiales conecidos como carburos y nitruros de metales de
transicién bidimensional (2D). Perteneeen a una amplia familia de materiales 2D que destacan
por su alta conductividad eléctrica (Zhuang et al.,.2024). Se obtiene a través del grabado
selectivo de capas A de una fase MAX (A ! elemento del grupo Il o IV A), empleando productos

quimicos a base de fluoruro (Figura 4).

Figura 4

Grabado selectivo la fase MAX para la obtencion del MXene.

Fase grabad
MAX MXen

M

Nota. En el grabado selectivo la capa A es eliminada. Tomado de: (Srivastava et al., 2016)



La estructura de una fase MAX esta representada en la Figura 5, donde los atomos M
estan_dispuestos en estructuras compactas hexagonal y los atomos X llenan los sitios
intersticiales octaédricos como se presenta en la Figura 5 (Alhabeb et al., 2017; Yuen et al.,

2021).

Figura 5

Estructura caracteristica de la fase MAX.

Fase MAX
Mn+1 AXn

n:1,203
@ M: Metales de
transicion

( )7A: Elementos
del grupo Ill o
IV'A

© X: Elementos
de carboeno @
nitrégend

Nota. La estructura hexagonal de la“fase MAX gstd formada por capas de metales de
transicion; A elementos del grupo Il o IV A; X’elementoes-de carbono o nitrégeno. Adaptado

de: (Alhabeb et al., 2017).

En este sentido, los MXene son caracterizados por_sus formas estructurales y
quimicas altamente ajustables permitiendo que funcionen como‘materiales activos en una
variedad de aplicaciones (Ding et al., 2021). Son atractivos para reemplazar los materiales
actuales en el almacenamiento de energia con fines ambientales, como el agua potable, por
lo que han recibido mucho interés en este contexto, ya que son relativamente(seguros, tienen
un amplio espacio entre capas, son ambientalmente flexibles y tienen una“excelente
biocompatibilidad (B. Zhu et al., 2021). Por lo general, presentan un ancho de ‘banda
intermedio, que puede fluctuar entre 0.05 y 2.87 eV, segun sea su composicion quimica

(Solangi et al., 2023).



La férmula general, para la obtencién de un MXene, esta descrita en la Ecuacion 1

(Amrillah et al., 2022):

My, 41 X5 T (1)

Donde: (n = 1-38)

M: metales de transicién (Ti, Zr, Ta, Nb, V, Mo, etc.); X: elementos de carbono o nitrégeno (C

y N); Tx: grupo de terminacion superficial (-OH, -F, -O).
2.5 Método de sintesis

2.5.1 Sintesis asistida por microonda

Las microondas son radiaciones electromagnéticas, la cuales se presentan en
oscilaciones sincronizadas de los campos.eléctricos y magnéticos que se propagan a la
velocidad de la luz a través del vacio;.estas=se"encuentran dentro de la region del espectro
electromagnético (Figura 6) y estan situadas entre las ondas infrarrojas y las ondas de radio
y cuentan con una longitud de onda entre 1.m y 1 mm"6\Como bandas de frecuencia de entre

0.3 a 300 GHz (Imoisili & Jen, 2023).

Figura 6

Representacion del espectro electromagnético y rango de la luz yisible.
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Nota. El espectro electromagnético incluye el rango correspondiente a la luz visible,

comprendido entre los 400 y 700 nm. Adaptado de: (Larez-Velasquez & Garcia, 2020).



El uso de microondas se ha consolidado como una herramienta eficaz en diversas
aplicagiones quimicas, principalmente como fuente de energia para inducir reacciones. Esto
se debesa su capacidad para calentar la materia de manera eficiente a través del
calentamiento dieléctrico, un proceso basado en la habilidad de ciertos materiales (como
solventes o reactivos) para absorber la energia de las microondas y transformarla en calor

(Falk et al., 2018).

El calentamientopor microondas depende fundamentalmente de la interaccién entre
los campos electromagnéticos y las propiedades intrinsecas del material, como la polaridad
molecular, tamafo, constante dieléctrica y factor de pérdida dieléctrica, entre otras (Cabezas
et al., 2025). Este fendmeno incrementa la energia cinética de las especies en el sistema

mediante dos mecanismos principales:

e Conduccion iénica: ocurre cuando,l0s iones cargados oscilan bajo el campo eléctrico
de las microondas. Estas oscilaciones generan corrientes internas y producen calor al
colisionar con moléculas cercanas:

o Polarizacién dipolar: presente en sustancias ‘que contienen moléculas polares. Estas
moléculas alternan su orientacion de manera continua en respuesta al campo eléctrico

oscilante, lo que genera friccion intermolecular y, por«€nde, calor.

El calentamiento por microondas permite una transferencia directa de energia al
material irradiado, lo que favorece una interaccidon mas eficiente a_nivel molecular con el
campo electromagnético. A diferencia del calentamiento convencional, ‘este proceso genera
un aumento rapido y uniforme de temperatura desde el interior hacia el exterior.del sistema,

lo que mejora la cinética de reaccion (Aguilar-Castro et al., 2020).

En la sintesis asistida por microondas, el paso de corriente eléctrica a traves del
magnetrén del equipo produce un campo electromagnético oscilante que interactia
principalmente con moléculas polares del medio. Esta interaccion promueve fenébmenos de

rotacion dipolar y conduccién iénica, tal como se representa en la Figura 7, donde se muestra



como el campo eléctrico alternante induce la orientacion de dipolos y el movimiento oscilatorio
de ion€es cargados, procesos responsables de la generacién de calor. Para lograr una
conversion, eficiente de la energia de microondas en energia térmica, es esencial emplear
solventes polares (como agua o etanol) debido a su alta capacidad de absorcién dieléctrica

(Gavernet, 2021)).

Figura 7
Mecanismos de interaccién de las microondas con la materia: rotacion dipolar y conduccion

ionica.
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Nota. Principales mecanismos responsables~del calentamiento dieléctrico inducido por

microondas: rotacion dipolar y conductividad ionica. Adaptado de: (Osman et al., 2021).

2.6 Fotocatalisis

La fotocatalisis es una reaccion fotoinducida que se acelera’parsa presencia de un
catalizador. La reaccion se lleva a cabo cuando se activan mediante la‘absorcién de un fotén
con suficiente energia (igual o mayor que la energia del catalizador). La absorcién conduce a
una separacion de carga, debido a la promocion de un electrén (e7) de la BV dels€atalizador
semiconductor a la BC, generando asi un hueco (h*) en la banda de valencia. Para favorecer
la reaccion de fotocatalisis, se debe evitar la recombinacion del electron y el hueco (Sadikin

et al., 2023).

Para tener un buen sistema fotocatalitico, se consideran caracteristicas, tales como: brecha

de energia, morfologia, area de superficie alta, estabilidad y reutilizacién. Estas



caracteristicas, convierten a la fotocatalisis en un proceso efectivo, debido al bajo costo de
los semiconductores y su capacidad para lograr una buena mineralizacion. Sin embargo,
existen _dos tipos de fotocatalisis, como son la fotocatélisis homogénea y fotocatalisis

heterogénea.

La fotocatalisisshomogénea, también conocida como Foto-Fenton, consiste en la reaccion del
peroxido de hidrogeno+con sales ferrosas, generando asi radicales hidroxilos (*OH) en
condiciones de pH acido‘a temperaturas moderadas. La fotocatalisis heterogénea, por su
parte, esta integrada porioxidos metalicos semiconductores acoplados o dopados, donde
estos absorben fotones de luz, 16 cual conlleva a la generaciéon de pares de electrones,
iniciados por la absorcion de luzs€on._energia igual o mayor que el intervalo de la brecha

energética (Suliman et al., 2024).

En este proceso, el catalizador semiconductor es iluminado con una radiacion de energia (hv)
mayor o igual a la energia que poseeia banda\prohibida del catalizador, para producir pares

electrén-hueco (e7/h*), mediante la exeitacion de-electrones de la BV a la BC, Ecuacion 2:

o hv . ¢
Fotocatalisis —» epc hpy (2)

Los e~ y los h* se transfieren hacia la supérficie del catalizador semiconductor donde
interactuan con las moléculas de agua adsorbidas, oxigeno disuelto y grupos hidroxilos,
originando reacciones simultaneas de oxidacién (reaccionan con h") y.reduccién (reaccionan

con e~) con las especies absorbidas (Ecuaciéon 3 y 4) (Rashid et al., 2021).

Reduccion 0, + e~ — 0%~ (3)

Oxidaccion H,0+ ht - OH+H* (4)



Figura 8

Diagrama esquematico del mecanismo de la reaccién de la fotocatalisis heterogénea.
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Nota. El esquema representa ungproceso de fotocatalisis, donde la luz solar excita un material
semiconductor, generando electrones’(e’) y huecos (h*), los cuales degradan al contaminante

convirtiéndolos a CO; y H>O. Adaptado de: (Soltani & Lee, 2020)

2.7 Contaminantes emergentes

Aquellos compuestos quimicos que son depositados en el medio ambiente y que no estan
regulados y/o monitoreados, reciben el_nombre de\ contaminantes emergentes. Estos
compuestos provocan dafios ambientales y afectacionés en la salud de todos los seres vivos.
Esto se refleja en los efectos negativos de pardmetros que“sen considerados relativamente
importante y que se derivan por la resistencia que las bacterias adquieren mediante los

antibiéticos o cualquier otro tipo de contaminante (Ruziwa et al., 2023).

Dentro de su clasificaciéon estos pueden ser aplicados tanto enpreductos cotidianos,
domésticos e industriales; tales como: pesticidas, herbicidad, detergentes, ‘combustible,
aditivos, colorantes, tintes textiles, productos de cuidado personal y productosfarmacéuticos

como: hormonas, antibiéticos, analgésicos y antiinflamatorios, entre otros (Torres etal.,; 2023).



2.7.1 Azul de metileno (AM)

El azul de metileno (AM) es un compuesto organico de tipo colorante heterociclico con
estructura™ aromatica, clasificado como tiazina catidnica; su férmula molecular es
C16H1sN3CIS /Presenta una alta solubilidad en agua, lo que le permite formar soluciones
estables a temperatura ambiente. Desde el punto de vista quimico, pertenece a los colorantes
de tipo polimetinaylos cuales contienen grupos amino con propiedades autocromaticas, y se
comporta como un compuesto cargado positivamente. De acuerdo con la nomenclatura
establecida por la UnidngInternacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC), su nombre
sistematico es cloruro de 3,7-bis(dimetilamino)fenotiazina, también conocido como cloruro de

tetrametiltionina (Hao & Ho, 2019).42a Figura 9 ilustra su modelo estructural.

Figura 9

Estructura de la molécula del colorante Azul-de metileno.
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Nota. Tomado de (I. Khan et al., 2022).

2.7.2 Amoxicilina (AMX)

La amoxicilina (AMX) es un antibiético semisintético del grupo de las aminopenicilinas
dentro de la familia de los B-lactamicos; su férmula molecular es C1sH19N3O5S./Enssu forma
trinidratada, exhibe buena solubilidad en agua, aunque es practicamente insoluble en
solventes no polares como cloroformo o benceno. Su estructura quimica consta de un_hdcleo
B-lactamico fusionado a un anillo tiazolidinico, acompafiado de un grupo amino y un radical

p-hidroxifenil (Hao & Ho, 2019). La Figura 10 ilustra su modelo estructural.



Figura 10

Estructtira de la molécula del antibidtico de Amoxicilina.

NH,
H
HO AN f S
o N|\><
P
o
/—OH
o/\

Nota. Tomado de (Suwondo et.al., 2023).

2.7.3 Tetraciclina (TC)

La tetraciclina (TC) es un antibiético de amplio espectro perteneciente a la familia de
los tetraciclinas, derivados poliquetidicas‘\caracterizados por un nucleo tetraciclico fusionado
(anillos A, B, C y D); su formula_mbolecular de referencia es C2H24N20s. Por su esqueleto
tetraciclico rigido, la molécula presenta, regionessmodificables (anillos Ay C) que permiten
generar derivados con diferentes propiedades farmacocinéticas, como mayor solubilidad o

eficacia (Peiris et al., 2017). La Figura 11 ilustra su modelo estructural.

Figura 11

Estructura de la molécula del antibiético de Tetraciclina.

Nota. Tomado de (de Cazes et al., 2014).



2.8 Técnicas de caracterizacion

2.8.1'Difraccion de Rayos-X (DRX)

Lastécnica de Difraccién de Rayos-X (DRX), es una técnica fundamental para
determinar la-estructura cristalina de los materiales. La Figura 12 muestra el principio de
funcionamiento"del‘'método basado en la ley de Bragg, donde un haz de rayos X incide sobre
un material cristaline con un angulo de incidencia 0, y es reflejado por los planos atémicos del
cristal con el mismo angulo 6. Cuando se cumple la condiciéon de interferencia constructiva,
se genera un pico de difragcionsdetectable por el sistema (Abraham et al., 2020; Raja et al.,

2022)

Figura 12

Esquema de difraccién de rayos X de un\sdélido cristalino.
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Nota. Esquema que ilustra la interaccion del haz de rayos X con los planos atdmicos de un

material cristalino, cumpliendo la Ley de Bragg. Adaptado de: (G. R. Khan, 2020).

El arreglo experimental ilustrado incluye una fuente de rayos X que emit€_radiacion
monocromatica, un portamuestras y un detector. A medida que el haz incide en los planos
cristalinos con espaciamiento d, los rayos se reflejan de forma coherente solo si se cumplela
ecuacioéon de Bragg (Ecuacion 5) (Sonwane et al., 2000):

2dsin@ = ni (9)



Donde n es un numero entero (orden de difraccion), A es la longitud de onda del haz

incidente, d es la distancia interplanar y 8 es el angulo de incidencia.

El detector recolecta la sefal reflejada y genera un difractograma que representa la
intensidad de la senal en funcién del angulo 26. A partir de este patrén es posible identificar
las fases cristalinas presentes, su grado de cristalinidad y calcular parametros estructurales

como el tamario de eristalito (Sonwane et al., 2000).

A través de la ecuacion de de Debye-Sherrer se obtiene informacion del tamano de

cristalito, el cual puede calcularse utilizando la Ecuacion 6 (Hassanzadeh-Tabrizi, 2023):

D KA
" B cos6

(6)

Donde D es el tamanfo de cristal,"Ales la longitud de onda del haz de rayos X, 3 es la
anchura del pico a la altura media deyeste'(Full Width at Half of the Maxium Intensity, FMWH)
y K es la constante de Scherrer o faCtor de forma (0.94). Las fases cristalinas pueden ser

identificadas mediante la base de datos.Powder Difracction File (PDF) (Bishnoi et al., 2017) .

2.8.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

La Microscopia Electronica de Barridoo (MEB) 0.SEM (por sus siglas en inglés
Scanning Electron Microscopy), es una técnica ampliamentesempleada para el analisis
morfoldgico, topografico y composicional de superficies. A travéside esta técnica es posible
obtener imagenes con alta resolucion, revelando detalles estruCturales que no son

perceptibles mediante microscopia éptica convencional (Mayeen et al., 2018).

La Figura 13, muestra el esquema basico de funcionamiento del MEB._El proceso
inicia con la emision de un haz de electrones desde un filamento metalico (fuente de
electrones), el cual es acelerado por un campo eléctrico y posteriormente focalizado ‘por-una
serie de lentes electromagnéticas que dirigen el haz hacia la superficie de la muestra. Cuando

los electrones inciden sobre el material, se generan diferentes tipos de sefales, entre las



cuales destacan los electrones secundarios, que son captados por un detector especializado

(Ahmad et al., 2021; Bhattacharya & Acharya, 2020).

Figura®3

Esquema del funcionamiento del Microscopio Electrénico de Barrido
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Nota. Los componentes basicos delZMicroscopio Electronico de Barrido son: el cafoén de
electrones, el haz de electrones, los lentes, el deflector y el detector. Adaptado de:

(Ghasempour-Mouziraji et al., 2024)

Estas senales electronicas se convierten en una/imagen que es visualizada en un
monitor, permitiendo observar con gran detalle la morfologia superficial del material. Ademas,
dependiendo del equipo, es posible obtener informacidn sobreyla composicidon quimica

mediante acoplamiento con detectores de rayos X (Ramesh et al., 2023):

2.8.3 Fisisorcion de nitréogeno

El método de Fisisorcion de nitrogéno (N2), consiste en la caracterizacion-/en.el que se
lleva a cabo la adsorcién de nitrégeno con el fin de determinar las propiedades texturales del
material. En el caso de sistemas gas/sélido, la adsorcién tiene lugar a lo largo del ‘area
superficial del sdlido. El material adsorbido (N2) es conocido como adsorbato, mientras gue

el adsortivo es el mismo componente en fase fluida (N2 gas), el solido por otro lado recibe el



nombre de adsorbente. El término inverso a la adsorcion es conocido como desorcion
(Ramezanipour Penchah & Maleki, 2024).

Mediante esta técnica, los solidos tienden a ser clasificado de acuerdo con el tamafo
de sus poros: 0-2 nm (microporos), 2-50 nm (mesoporos) y > 50 nm (macroporos) (Ghalkhani
et al., 2021). Estaclasificacion ha sido realizada para describir la naturaleza de los sdlidos

que dan lugar a los diferentes tipos de isotermas. En la Figura 14 se muestra la clasificacion

de isotermas de acuerdo/a la IUPAC.

Figura 14

Clasificacion de los isotermas de_adsorcion segun la IUPAC.
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Nota. Las isotermas se clasifican en seis grupos, los cuales' estan influenciadas por la

porosidad del material, segun la IUPAC. Adaptado de: (Sotomayor et al.y2018)

La Figura 15, muestra la clasificacion de las histeresis segun la IUPAC, los cuales son

productos de la evaporacidén en los mesoporos a una presion mas baja)que en la

condensacion capilar.



Figura 15

Clasificacion de las histéresis segun la IUPAC.
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Nota. Lazos de histéresis obtenidos después de la adsorcién. Adaptado de: (Sotomayor et al.,

2018)

2.8.4 Espectroscopia Ultravioleta=Visible

La espectroscopia Ultravioleta-Visible (UVAVis) es una técnica analitica ampliamente
utilizada para estudiar las propiedades dpticas de les‘materiales, como la absorbancia, la
transmitancia y la reflectancia, en un rango de longitud desonda que abarca desde la regién
ultravioleta (190—400 nm) hasta el espectro visible (400-800'nm). Este método se basa en la
capacidad de ciertas moléculas para absorber energia luminicagcuando la energia del foton
incidente coincide con la diferencia energética entre dos estados electronicos permitidos, lo

que induce una transicion desde el estado basal al estado excitado (Abidet al., 2022).

La cuantificacién de esta absorcion se lleva a cabo mediante un instrumento llamado
espectrofotébmetro, el cual dirige un haz de luz monocromética a través de la muestra y mide
la cantidad de radiacion absorbida. Esta medicion se rige por la ley de Lambert-Beer, que
establece una relacién directa entre la absorbancia y la concentracion de la sustancia, 'de

acuerdo con la Ecuacién 7 (Gupta et al., 2022; N. Li et al., 2024).



I
A =logq, (70) = ecL (7)

Donde A es la absorbancia, lo la intensidad inicial del haz de luz, | la intensidad
transmitida” después de atravesar la muestra, ¢ el coeficiente de absortividad molar
(caracteristicogde)cada sustancia), ¢ la concentracion del analito, y L la longitud del trayecto

optico (Garrachon-Gémez et al., 2024).

La Figura 16 ilustra el principio de funcionamiento del espectrofotometro UV-Vis. En
este esquema, una fuentesluminosa emite luz compuesta, la cual es dirigida hacia un
monocromador que selecciona uha longitud de onda especifica. Esta luz monocromatica
atraviesa una celda que contienesa muestra, donde parte de la radiacion es absorbida por
las moléculas presentes. La intensidadrestante es registrada por un detector, permitiendo asi
calcular la absorbancia y deducir informacion sobre la estructura electrénica o la

concentracion del compuesto (Garrachon-Gomez et al., 2024).

Figura 16

Esquema del funcionamiento de un espectrofotometto UV-Vis.
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Nota. Representacion operacion de un espectrofotometro en la region UV-Visi(Garrachon-

Gomez et al., 2024)



Capitulo lll. Desarrollo experimental

3.1 Metodologia

3.1.1 Sintesis del TisC2 (MXene) por el método asistido por microondas

La sintesis se llevo a cabo en el reactor Microwave Reaction System Solv Anton Paar,
con base a lo reportado por Lopez-Alejandro et al. (2025), en donde se utilizaron precursores
como: agua (H20-d)g€tanol (C2HsO), acido clorhidrico (HCI), fluoruro de amonio (NH4F) y
como fase MAX: carburo.detitanio y aluminio (TisAlC,). La sintesis se dividid en dos procesos:

grabado (eliminacion de lalcapa de Al) y delaminado (obtencion del MXene en multicapas).

3.1.1.1 Grabado

Se prepard una solucion en-un vaso de precipitado en donde se colocé 29.84 ml de
H20-d y se adicion6 10.15 ml de HCI! Posteriormente se le agrego 5.9274 g de NH4F. La
solucion preparada se colocd enstn bafo ultrasénico por 30 min. Finalmente, se afadid

0.5860 g de TisAIC., de manera intermitente a una-agitacion de 700 rpm durante 5 min.

La solucién previamente preparadag se transfirid al reactor microondas, donde se
utilizaron cuatro vasos de presion, de los cuales-a uno de ellos se le adiciono la solucién. Las

condiciones de operacion para la sintesis de nuestro material se presentan en la Tabla 1.

Tabla 1

Condiciones de operacion de la sintesis del MXene

Etapa Temperatura Tiempo (min)
Rampa de temperatura - 15:00
Temperatura mantenida 140 °C 10:00
Enfriamiento 55°C e

La solucioén resultante, se colocd en tubos de ensaye, con el fin de separar las fases
(particulas y residuo sobrenadante) por lo que se centrifugaron a 2000 rpm durante 10 min.

Seguidamente, las particulas se lavaron con H>O-d hasta alcanzar un pH: 6. Finalmente



fueron colocados en un horno de secado a 100 °C durante 12 h y se procedidé a la

pulverizacion del material a través de un mortero de agata.

3.1.1.2Delaminado

Se utilizd como agente intercalante Hidroxido de Tetrametilamonio (CsH1sNO)
TMAOH. Para‘ellogse preparé una solucién de agua:TMAOH (35 ml de HoO-d y 0.3444 ml de
TMAOH). Seguidamente, se agregd de manera intermitente 0.3507 g de la muestra de MXene
durante 5 min. Posteriormente, esta solucion se dejé agitando de manera constante a
temperatura ambiente durante)12 h. Todo el material resultante, se lavé y centrifugd con agua
desionizada, hasta alcanzar un.pH:7. Finalmente se sec6 a 100°C durante 12 h y fue

pulverizada. La muestra obtenidasfue-etiquetada como MXene.

3.1.2 Sintesis del TiO. por el método asistido por microondas

La sintesis se llevo a cabo_en el reactor con base a un trabajo previo reportado por
Villarreal et al. (2018), utilizando precursores }como: agua (H20-d), etanol (C2HsO), acido

clorhidrico (HCI), tetrabutoxido de titanio.(Ti4sC1sH360a).

Se preparé una solucion en un vaso_ de precipitado en donde se colocd 20.5 ml de
C2H6O y se anadio 3.876 ml de TiC1sH3604. Posteriormente_se le adicioné 25 ml de H,O-d y
0.625 ml de HCI. La solucion preparada se colocé a una agitacion en una parrilla a 700 rpm

durante 10 min.

La solucién previamente preparada, se transfirio al reactor microondas, donde se
utilizaron cuatro vasos de presion, de los cuales a uno de ellos se le adicionddassolucion. Las

condiciones de operacion para la sintesis del material se presentan en la Tabla2.



Tabla 2

Condiciones de operacion de la sintesis del TiO;

Etapa Temperatura Tiempo (min)
Rampade potencia - 15:00
Potencia‘mantenida 500 W 20:00

Enfriamiento 5°C e

La solucién resultante, se colocd en tubos de ensaye y mediante centrifugaciéon de
2000 rpm durante 10 min se llevd a cabo la separacion de fases. Las particulas fueron lavados
con H>O-d. Finalmente fueron‘colecados en un horno de secado a 100 °C durante 12 hy se
procedio a la pulverizacion del material obtenido a través de un mortero de agata. La muestra

fue etiquetada como TiO..
3.1.3 Sintesis del MXene-TiO2 por’el método asistido por microondas
La sintesis de los compuestos MXene-TiOg, se llevé a cabo mediante una reacciéon de

TiO2 in situ, agregando diferente % masicos del MXene delaminado.

Se prepard una solucién en un vasosde precipitado similar a la sintesis del TiOz
previamente descrita, sin embargo, a esta se le agregé la cargar«del MXene segun el % masico
asignado (2, 5y 10%), como se presenta en la Tabla 3. La soluCion preparada se coloco a

una agitacion en una parrilla a 700 rpm durante 10 min.

Tabla 3

Porcentaje en masa incorporada de MXene al TiO;

Porcentaje masico de MXene 2% 5% 10 %

Masa de MXene 0.0154¢ 0.035¢ 0:07Z g

La solucién previamente preparada, se transfirié al reactor microondas, dondesse
utilizaron cuatro vasos de presion, de los cuales a uno de ellos se le adiciono la solucién. Las

condiciones de operacién para la sintesis se presentan en la Tabla 4.



Tabla 4

Condiciones de operacion de la sintesis MXene-TiO;

Etapa Temperatura Tiempo (min)
Rampade potencia - 15:00
Potencia‘mantenida 500 W 20:00

Enfriamiento 5°C e

La solucion resultante, se colocd en tubos de ensaye, y mediante centrifugacion de
2000 rpm durante 10 min se llevd a cabo la separacion de fases. Las particulas fueron lavados
con H>O-d. Finalmente fueroh-~Coelocados en un horno de secado a 100 °C por 12. Las
muestras fueron etiquetadas, segun el % de MXene incorporado, tales como:

2% MXene- TiO2, 5% MXene- TiO2 y 10%~MXene- TiO..
3.2 Condiciones experimentales_.de las técnicas de caracterizacion

3.2.1 Difraccion de Rayos X (DRX)

La medicion de difraccion de rayes X de #0s polvos sintetizados, se determind
mediante un difractdmetro de rayos X con‘radiacion Cu-Ka (difractémetro Rigaku, modelo
Ultima IV) con longitud de onda de 1.544 A a una velocidad“detbarrido de 5 min™' en el rango

2-theta de 3—-80° y 20-80°, segun las muestras a medir.

3.2.2 Microscopia Electréonica de Barrido (MEB)

La microscopia electronica de barrido se realizé en un microscopio, electrénico de
barrido de la marca JEOL JSM-6390 LA. Para la toma de las imagenes, se trabajé con un
voltaje de aceleracion de los electrones de voltaje de 10 Kv. Las imagenes fueron'analizadas

utilizando el software DigitalMicrograph.



3.2.3 Fisisorciéon de Nitrégeno

Los analisis texturales, se caracterizaron por fisisorcion de nitrogeno a través del
equipo Autosorb iQ. Se us6 una temperatura de 200 °C (473.15 K) para el proceso de
desgasificacion a fin de asegurar que las superficies de las muestras se encontraran limpias.
El analisis de fisisorcion de nitrogeno (N2) se realizé a temperatura constante, usando un bafio

a temperatura delnitrégeno liquido; -196.15 °C (77 K).

3.2.4 Espectroscopia-UV-Vis

La espectroscopia UV-Visible se realizé en un espectrofotometro SHIMADZU modelo
UV-2600 con una fuente de luz-de*50 W halégena y lampara de deuterio. Las mediciones se
realizaron con un barrido en el range de 250 a 800 nm. Esto, con la finalidad de conocer los

bordes de absorcién de los materiales y«estimar los valores de las bandas prohibidas.

3.3 Evaluacion de las pruebas fotocatalitica

Para la evaluacion de las”pruebas fotocCataliticas, se prepararon soluciones de
compuestos organicos como colorantes=(azul de” metileno) y antibiéticos (amoxicilina y
tetraciclina), a una concentracion de 10 mg/L. Las pruébas evaluadas, se realizaron para
conocer el efecto de degradacion que producia el fotocatalizador sintetizado al activarlo con
luz UV a temperatura ambiente.

Para cada una de las pruebas, se preparé una relacion 3:1.de agua:fotocatalizador, la
cual se sometio a ultrasonicacion para que las particulas se dispersaran dentro de la misma.
Posteriormente la solucion se coloco dentro del reactor con lampara UV, dicha solucion se
agitoé sobre una parrilla a 250 rpm. Se tomo una la alicuota sin activar la lampara y posterior
a ello, se procedio a activar la lampara para que, a partir de ese momento, se tomaran cada
30 min por un lapso de 240 min (Arellano-Cortaza et al., 2021).

Cada una de las muestras, se colocaron dentro de tubos de ensaye, los cuales fueron
sometidos a separacion de fases mediante centrifugacion para posteriormente ser medidos
en una celda de cuarzo en el espectrofotometro de UV-Vis con el cual se midié la absorbancia

de cada una de las pruebas fotocataliticas y con ello determinar el efecto de degradacion.



Capitulo IV. Resultados y discusiones

4.1 Difraccién de rayos X (DRX)

4.1.1 MXene

En la Figura 17 se muestra el patrén de difraccion de rayos X correspondiente al
material TisC, (MXene), comparado con las cartas cristalograficas de sus fases precursoras:
TisAIC: (fase MAX, JCPBS 00-52-0875) y NH4AIF4 (JCPDS 01-076-0056). Las mediciones se
realizaron en un intervalonde 26 de 3° a 80°, el cual permitid confirmar la transformacién

estructural que ocurre durante el proceso de sintesis del MXene mediante el grabado quimico

con NH4AIF4/HCI.

Figura 17

Patrén de difraccion de rayos X del del MXene sintetizado por el método de irradiacion asistida

por microondas.
o
. MXene
|
|
[ X ]
“: I pyy . A
3 | s @ Fafe MAX (Ti,AIC,)
ol 7 = PDF\QD-052-0875
© o )
o] o o
g’ 2
‘8 J 1 I 1 1 | . L L
£ § S a
S T C s St
~ N
&
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (grados)

Los picos caracteristicos de la fase MAX (Ti3AIC,) se localizan en 28 = 9.52°, 39.04%y
41.8°, correspondientes a los planos (002), (104) y (105), respectivamente (Fang et al., 2022),

segun su carta cristalografica (JCPDS 00-52-0875). Sin embargo, tras el proceso de grabado,



las sefales asociadas a los planos (104) y (105) casi desaparecieron, lo cual indica la
eliminacion efectiva de las capas de aluminio (Al) propias de la fase MAX. Este resultado es
comparado con lo reportado por Yan Feng F., et al, (2022),donde explica que: los enlaces
metalicos €ntre M-A (M: metales de transicion; A: elementos Ill o IV A), son relativamente
débiles en comparacion con los enlaces M-X (M: metales de transicién; X: metales de carbono
o nitrégeno), por lo que al realizar la etapa del grabado, las capas “A” de la fase MAX, tienden

a ser eliminadas y/o desplazadas a angulos inferiores.

De esta misma forma;se observa un corrimiento del plano (002) desde 26 = 9.52° a
aproximadamente 7.2°, lo cual'se atribuye a la expansion interlaminar debida a la
intercalacién de especies quimicas como cationes hidratados [NHs(H20)z]" o moléculas de
agua generados durante la reaccion. Este desplazamiento hacia menores angulos es un claro
indicativo de la formacion del material MXene con una estructura laminar expandida y

exfoliada, lo cual confirmé que las ¢apas de Al-seeliminaron (L. Wang et al., 2020).

También se detectan sefales adicionales'en20.= 13.90°, 24.73°, 28.48° y 35.35°, que
corresponden a los planos cristalinos (002), (110), (112)'y (220), respectivamente, los cuales
se indexan al producto de NH4AIF4 segun la cartalcristalografica (JCPDS 01-076-0056). Estos
picos son atribuidos a la ruta de grabado de las capas de Alyague al emplear NH4sF/HCI, se

genero como subproducto el NH4AIF4 dentro de la reaccion (Kvashina et al., 2020).

4.1.2 TiO:

En la Figura 18, se presenta el difractograma del TiO», en donde las\mediciones se
realizaron en un intervalo de 20 entre 20°- 80°, identificandose multiples picas=de difraccion

asociados a distintas fases cristalinas del compuesto.

Los principales picos observados a 26 = 25.28°, 37.8°, 48.05°, 53.89° y 55.06°
corresponden a los planos (101), (004), (200), (105) y (211), respectivamente, asociados a'la
fase anatasa con estructura tetragonal, de acuerdo con la carta de cristalografica JCPDS 00-

021-1272. Esta fase se identifica como la mas predominante en la muestra, lo que es



deseable para aplicaciones fotocataliticas por su elevada eficiencia en la generacién de

especies reactivas bajo irradiacion (Kubiak et al., 2020).

No _obstante, también se perciben sefiales adicionales que indican la presencia de
otras fases. Un_pico menor centrado en 26 = 30.80° puede ser asignado al plano (121) de la
fase brookita, ‘'segun la carta cristalografica JCPDS 00-015-0875. Asimismo, se identifican
picos en 27.45°, 36.08°,64.33° y 69°, los cuales corresponden a los planos (110), (101), (211)
y (112), respectivamentesCaracteristicos de la fase rutilo, segun la carta JCPDS 00-021-1276

(Falk et al., 2018).

Figura 18

Patrén de difraccion de rayos X deldel TiO; sintetizado por el método de irradiacion asistida

por microondas.
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Estos resultados, confirman la formacion polimérfica del material, resultado cémun en
sintesis asistidas por microondas, donde el calentamiento volumétrico homogéneo promovido

por la irradiacion de microondas acelera los procesos de nucleacién y cristalizacion,



permitiendo la formacion simultanea de distintas fases en tiempos cortos y a temperaturas

moderadas (Sharma et al., 2023).

Para evaluar el tamafio de cristal, se empled la ecuacion de Debye-Scherrer (Ecuacion
6) considerando el pico correspondiente al plano (101) de la fase anatasa, obteniendo un
valor de 6.15 nm*para la muestra del TiO». La eleccién de este plano se debe a que es el mas
intenso y definido'en el patréon de DRX, lo que permite una medicién mas precisa del ancho
a media altura (FWHM)..Ademas, presenta baja interferencia con las otras fases, por lo que
es una referencia fiable para, estimar la cristalinidad del material y compararla con otros

trabajos.

En este sentido, el tamane~de cristal previamente estimado resulta ser menor en
comparacion con el obtenido por Kubiakeet al. (2020) mediante un método similar asistido por
microondas (12.7 nm) a una potencia y tiempo de reaccién menor a lo empleado en nuestra
sintesis, lo cual explica que, al aumentar la temperatura o la potencia, el sistema puede recibir
mas energia de la que puede absorber, \generando, alteraciones en la morfologia final del

material (Alwin et al., 2017).

En conjunto, los resultados de DRXweonfirman ga jobtencion del TiO2 con fases
Anatasa/Rutilo/Brookita, adecuado para aplicaciones fotocataliticas, debido a la posible
sinergia estructural entre las fases que favorece la separacion_de cargas y la reactividad

superficial del material.

4.1.3 MXene-TiO;

En la Figura 19 se presentan los patrones de difraccion de rayos X correspondientes
a los compuestos obtenidos por acoplamiento de TiO2 con diferentes porcentajes en'masa de
MXene: 2% MXene- TiO2, 5% MXene- TiO, y 10% MXene- TiO.. Las mediciones se realizaron
en un intervalo de 26 de 3° a 80° con el objetivo de identificar tanto la preservacion estructural

del TiO2, como la incorporacion efectiva del MXene.



Los resultados indican que los principales picos de difraccion del TiO, se mantienen
en todos los patrones, siendo predominantes aquellos perteneciente a la fase anatasa,
ubicadossen 26 = 25.3°, 37.8°, 48.0°, 54.0° y 55.1°, que corresponden a los planos (101),
(004), (200), (105) y (211), respectivamente, de acuerdo con la carta JCPDS 00-021-1272.
De igual forma;'se observan sefales menos intensas alrededor de 26 = 27.4°, 30.8° y 36.0°,
que pueden atribuirse a las fases rutilo y brookita, en los planos (110), (121) y (101),
respectivamente. Esto’sugiere que el acoplamiento con MXene no modifica la composicion

polimérfica del TiOz, sind.que conserva sus fases originales con lo reportado en la Figura 18.

Figura 19
Patrén de difraccion de rayos Xsdel MXene-TiO: sintetizado por el método de irradiacion

asistida por microondas.
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Un hallazgo notable es la aparicién de un pico adicional en 206 = 7.2°, el cuallesta
ausente en el TiO, puro. Este plano se puede indexar al plano (002) del MXene, |lo“cual
confirma su incorporacion efectiva en el compuesto. El desplazamiento de esta senal respecto

a la fase MAX original se atribuye al grabado selectivo del Al durante la sintesis del MXene,



lo cual genera una estructura con mayor distancia interlaminar debido a la presencia de

grupos‘funcionales superficiales (—OH, —F, —O) (Fang et al., 2022; L. Wang et al., 2020).

En Ja Figura 20, se presenta la magnificacion de los patrones de DRX de los

compuestos/donde se aprecia una disminucién en la intensidad de los picos, sobre todo en

el pico de la anatasa (101) conforme aumenta el % de MXene. Esta variacién puede estar

asociada a un efecto en el que las laminas de MXene parcialmente recubren o dispersan

sobre la superficie del/TiO,, afectando su orientacion cristalografica. Esta interaccién

superficial, no indica una‘pérdida de cristalinidad, sino mas bien una posible formacién de

interfaces heteroestructuradas entre ambos componentes (Grzegorska, Gajewicz-Skretna, et

al., 2023).

Figura 20

Patrén magnificado de difraccion de rayos X del MXene-TiO; en el plano (101).
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Para todos los compuestos, el tamafio de cristal fue estimado con la ecuaciohsde
Debye-Scherrer, utilizando el plano mas intenso (101) de la fase anatasa. Esta eleccion se

debe a que dicho plano presenta la mayor intensidad, es el mas representativo de la



orientacion preferencial del TiO2 y permite un calculo mas preciso del ancho a media altura

(FWHM), tal como se explicé en el andlisis anterior. Los resultados se resumen en la Tabla 5.

Tabla 5

Estimacion de-es tamarios de cristales

Fotocatalizador Plano cristalino Tamano de cristal (nm)
TiO2 (101) 6.15
2% MXene-TiO> (101) 6.20
5% MXene- TiO2 (101) 6.18
10% MXene- TiO2 (101) 5.75

4.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

4.2.1 MXene

En la Figura 21 se muestra la micrografia electronica de barrido correspondiente al
material MXene obtenido a partir del precursor TizAICs (fase MAX), la cual nos permite
visualizar la estructura multicapa de las laminas, resultantes, confirmando asi la efectividad

del proceso de eliminacion del Al tras el proceso de grabade’y.delaminado.

Figura 21

Micrografia del MXene delaminado derivado de TizAIC, (fase MAX).




De acuerdo con los trabajos realizado por Soleimani et al. (2023) y Gao et al. (2021),
reportan que los MXenes derivados de fases MAX presentan originalmente una estructura
compactaten capas, donde el Ti se encuentra intercalado con atomos de C y Al. El proceso
de grabado, gue en este caso implico la eliminacion quimica del Al, promueve la formacién
de espacios interlaminares, permitiendo observar un apilamiento expandido caracteristico.
Esta morfologia, selreporta como “estructura de acordeon”, la cual se observa tanto en la

imagen principal como’en el recuadro de mayor aumento.

El procedimiento desdelaminacion utilizado incluyé el uso de agentes intercalantes
organicos, como el TMAOH, seguido de una etapa de agitacion intensa. Como resultado, se
obtuvieron laminas de TisC, con'morfologia laminar, flexible y parcialmente separada. En el
inserto de la Figura 21, correspondiente a un aumento de 15 000X, se observan en mayor

detalle las capas dispuestas de forma paraléla.

Este resultado se correlacionaz€on lo obtenido en el difractograma de DRX, donde se
obtuvo la evidencia cristalografica delespaciado-interlaminar y la formacién del plano (002),
el cual es un plano ampliamente reconocido_como una sefial directa de que se ha producido
el grabado exitoso de la fase MAX, eliminando el Al interlaminar y expandiendo la distancia
entre las capas. A través de estos resultados, nos permite visualizar directamente la
morfologia de esas capas, confirmando que el material no consérvaiuna estructura compacta
tipo MAX, sino que adopta una forma laminada y expandida, caracteristica de los MXenes

delaminados (Zhao et al., 2022).

4.2.1 TiO2

La Figura 22, muestra las micrografias obtenidas en el microscopio electronico de
barrido del TiO2 a un aumento de 10, 000X, con una escala de 1 um, lo cual permite‘obServar

la morfologia de las particulas generadas.

El material presenta una morfologia heterogénea, caracterizada por superficies

irregulares y la formacion de aglomeraciones de distintos tamafios marcadas con circulos



rojos. Estas aglomeraciones, tanto pequefias como grandes, se encuentran distribuidas de
forma.no uniforme. Andrade-Guel et al. (2019), reporta que este tipo de morfologia es tipica
en materiales obtenidos por sintesis rapida, como ocurre con la irradiacion por microondas,
que genera nucleaciones simultaneas favoreciendo el crecimiento parcial y la union de

particulas antes,de su cristalizacion completa.

Figura 22

Micrografia del TiO, aiumagnificacién de 10, 000X.

Estos resultados concuerdan con lo=observado en DRX, en donde se identifico la
presencia de tres fases cristalinas: anatasa«(fase mayeritaria), rutilo y brookita. Esta
coexistencia polimdrfica puede inducir heterogeneidad en lossprocesos de nucleacién y
crecimiento, favoreciendo la variacién morfoldgica observada en la MEB. Las diferencias en
la densidad y energia superficial entre las fases pueden influir en la forma, tamafio y grado
de agregacion de las particulas, explicando la distribucién no uniforme y la\presencia de

particulas aglomeradas (Eddy et al., 2023).

4.2.1 MXene-TiO:

La Figura 23 muestra las micrografias correspondientes a los materiales compuestos
obtenidos por acoplamiento de TiO; con diferentes proporciones en peso masico del MXene:

2% MXene- TiO2, 5% MXene- TiO2 y 10% MXene- TiO2. Todas las imagenes fueron obtenidas



a un aumento de 10 000X, permitiendo observar los efectos del contenido de MXene sobre la

morfoloegia superficial del material final.

Figura?23
Micrografias/de los compuestos de MXene-TiO: a diferentes porcentajes de masa de MXene

a) 2% MXene-TiOy b) 5% MXene-TiOz, ¢) 10% MXene-TiO» a magnificaciéon de 10, 000X.
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La Figura 23a, correspondiente al compuesto con 2 % MXene-TiO,, se obsérva una
morfologia superficial muy similar a la del TiO, pristino (Figura 22), con particulas de forma
irregular con tendencia a la aglomeracion. Se puede percibir un aumento en la cantidad de

particulas pequefias dispersas, lo cual sugiere que la adicion del MXene en baja proporcion



pudo haber favorecido una mejor dispersion y menor crecimiento de aglomerados. Este
resultado coincide con lo reportado por Zhao et al. (2022), quienes reportaron que a bajas
cargas de,. MXene, este se distribuye sobre la superficie del semiconductor sin alterar

significativamente su estructura base, actuando como un agente dispersante.

La Figura’ 23b, correspondiente al compuesto 5% MXene-TiO, la cual muestra la
presencia de una estructura estratificada asociadas a las laminas del MXene. Estas capas se
observan parcialmente /Cubiertas por particulas de TiO,, que aun conservan formas
irregulares, aunque con un tamafo de aglomerado visiblemente menor. Esto puede deberse
a la accion de las laminas del.MXene como sustratos de crecimiento, favoreciendo la
distribucion superficial del TiO,. Segun.Soleimani et al. (2023), cuando el MXene se incorpora
durante la etapa de agitacién, las laminas tienden a posicionarse en la matriz y actuar como

anclaje para la nucleacién de particulas'semiconductoras.

La Figura 23c por su parte fmuestra la micrografia del acoplamiento del 10% MXene-
TiO2, en donde se puede observar de'forma masvisible las estructuras laminares del MXene,
alrededor de las cuales se disponen particulas de TiO,. A diferencia de las muestras
anteriores, en esta muestra las particulas (del semiconductores TiO,, aparecen menos
aglomerados, posiblemente debido al mayor contenido de MXene, indicando una distribucion
mas uniforme y limita el crecimiento descontrolado de los cristales. Este comportamiento
también ha sido descrito por Gao et al. (2021), quienes reportan gue cargas elevadas de
MXene pueden actuar como una barrera fisica contra la aglomeracidn; aunque un exceso

puede eventualmente cubrir demasiado la superficie activa del semiconductof.

Estos resultados obtenidos muestran que el contenido de MXene influye.directamente
sobre la morfologia superficial del compuesto. A bajas concentraciones (2 %), el MXene no
altera significativamente la estructura base del TiO2, pero mejora su dispersion.; A
proporciones intermedias (5 %), se promueve la formacion de estructuras con caracteristicas
mixtas, mientras que a cargas mas altas (10 %) se evidencia una separacion de particulas

semiconductoras y mayor presencia laminar del MXene.



4.3 Fisisorcion de nitrégeno

4.3.17"MXene

LaFigura 24 muestra la isoterma de adsorcion-desorcion de N2, para la muestra del
MXene. De @cuerdo con la clasificacién de isotermas establecidas por la IUPAC, se puede
observar que la'isoterma obtenida corresponde al tipo |V, tipica de materiales mesoporosos.
En la parte inicial de la isoterma se observa una pendiente suave, asociada al proceso de
adsorcion monocapa-mdulticapa, fendmeno caracteristico de adsorbentes con estructura

mesoporosa (J. Wang et alg; 2024).

Figura 24

Isoterma de adsorcion-desorcion de'N» del MXene y distribucién de tamario de poro.
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La presencia del lazo de histéresis en la region de presion relativa P/Pg="0.50—0.98
indica un proceso de condensacion capilar en los mesoporos del material. Este.€Ciclo de
histéresis se clasifica como tipo H3, que suele estar relacionado con estructuras compuestas
por ldminas o placas no completamente cerradas, como las tipicamente observadas“en
materiales 2D como es el MXene (Rozmystowska-Wojciechowska et al., 2020). Esto

concuerda con la morfologia tipo acordeén observada por MEB en este mismo material, asi



como con el reflejo (002) detectado por DRX, el cual indica un aumento del espaciado

interlaminar tras el grabado de la fase MAX.

Conbase a la isoterma obtenida, se realiz6 la estimacion del area superficial mediante
la ecuacion [del método BET, obteniendo un valor de 8.831 m?/g. Dicho valor obtenido es
comparable con €eltrabajo realizado por Grzegorska, Gajewicz-Skretna, et al. (2023), quienes
también obtuvieron areas similares en MXenes tratados a temperaturas moderadas. En su
estudio se sefiala que”tanto el tiempo como la temperatura de reaccion influyen

significativamente en el desarrollo del area superficial.

Por otra parte, el analisis"de distribucién del tamarno de poro mediante el método BJH
(inserto de la Figura 24) dio come~resultado un diametro promedio de poro de 4.05 nm,
confirmando la naturaleza mesoporosacdel material (rango entre 2 y 50 nm). Ademas, se
estimo un volumen de poro de 0.034 ém®/g, lo cual indica una capacidad de adsorcion

moderada, adecuada para procesos-cataliticos\y de transporte superficial de moléculas.

4.3.2 TiO;

La Figura 25 muestra la isoterma de adsorcion<desorcion de las nanoparticulas del
TiO2. De acuerdo con la clasificaciéon de la IUPAC, esta curyva corresponde a una isoterma
tipo IV, caracteristica de materiales mesoporosos. En la regiénfintermedia (P/Po = 0.40-0.80)
se presenta un lazo de histéresis bien definido, clasificado como tipo'H2, el cual esta asociado
a sélidos formados por agregados de particulas de tamafio y forma no.uniforme, y con poros
del tipo cuello de botella, tipicos de materiales con morfologia compleja y conexiones porosas

irregulares(Liu et al., 2022; Torres-Luna et al., 2014).



Figura 25

Isoterma de adsorcién-desorcion de N2 del TiO; y distribucion de tamano de poro.
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El area superficial calculada“‘per-el métode’BET dio una estimacion de 183.757 m?/g,

notablemente superior al reportado en estudios similares como el de Kubiak et al. (2020)

donde se obtuvo un valor de ~119 m?g empleando también sintesis por microondas. Esta

diferencia puede atribuirse a la mayor potencia de irradiacion empleada en el presente trabajo

(500 W), lo que favorece una nucleacion mas rapida y una mejor dispersién de particulas,

contribuyendo asi a un incremento en la superficie activa.

Por otro lado, el analisis del tamafio de poro mediante el método BJH (inserto en la

Figura 25) mostré un diametro promedio de 4.064 nm, confirmando la naturaleza mesoporosa

del sistema. El volumen de poro fue estimado en 0.193 cm?®/g, lo que sugiere una red porosa,

capaz de facilitar la difusion de moléculas y el acceso a los sitios activos duranté_procesos

fotocataliticos.



4.3.3 MXene-TiO;

La Figura 26 muestra las isotermas de adsorcién-desorcion de N2 correspondientes a
los matefiales compuestos obtenidos por acoplamiento de TiO2 con diferentes proporciones

en peso masico del MXene: 2% MXene- TiO2, 5% MXene- TiO2 y 10% MXene- TiOa.

Figura 26

Isotermas de adsoreion-desorcion de N> de los acoplamientos de MXene-TiO: y distribucion

de tamarios de poros.
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De acuerdo con la clasificacién de la IUPAC, todas las curvas corresponden a
isotermas tipo |V, caracteristicas de materiales mesoporosos, con la presencia de lazos de
histéresisttipo H2 en el intervalo de presiones relativas P/Py, = 0.40-0.70. Este tipo de
histéresis sé relaciona con estructuras compuestas por poros tipo cuello de botella generados

entre particulas\de forma y tamafo no uniforme e irregulares.

El analisis BET presenté que los compuestos obtenidos mostraron areas superficiales
especificas de: 200.193.m?/g (2% MXene-TiO2), 191.880 m?/g (5% MXene-TiO,) y 188.209
m?/g (10% MXene-TiO,). Estos valores son ligeramente superiores al area obtenida para el
TiO2 puro (183.757 m?/g), lo cual indica que la incorporacién de MXene favorecio la dispersion
superficial de las nanoparticulas de’TiO2, generando un aumento en el area activa disponible.
Sin embargo, también se observa uha ligera disminucién progresiva del area conforme
aumenta el contenido de MXene, lo cual puede atribuirse al posible bloqueo parcial de los

poros del MXene por las particulas/de TiO durante la sintesis.

Estos resultados contrastan positivamente”con los reportados por S. Zhang et al.
(2023) quienes sintetizaron el mismo sistema.por método solvotermal y obtuvieron areas de
apenas ~ 60.47 m?g. Esto sugiere que la sintésis asistida’por microondas empleada en este

trabajo genera estructuras mas porosas y eficientes, con mayonaccesibilidad superficial.

El analisis de la distribucion del tamafio de poro medianteBYH mostré picos centrados
en 3.618 nm (2% MXene-TiOz), 3.623 nm (5% MXene-TiOz) y 3.628 nm{(10% MXene-TiO,),
confirmando la naturaleza mesoporosa de todos los compuestos. Los=volumenes de poro
estimados fueron de 0.110 cm?/g, 0.178 cm3/g y 0.166 cm?/g, respectivamente. A pesar de las
pequefias variaciones, se observa que los valores se mantienen dentro de un'rango optimo
para aplicaciones fotocataliticas, ya que permiten una efectiva migracion de ‘moléculas

reactivas hacia los sitios activos.

Estos resultados son favorables, debido a que se ha reportado que la presencia de un

tamano de poro pequefio favorece la migracién de moléculas de reactivos y productos,



facilitando las reacciones fotocataliticas, ademas que la mayor capacidad de adsorcion de
nitrégeno indica que se pueden proporcionar mas sitios reactivos durante el proceso de

reaccidnglo que favorece la mejora de la actividad fotocatalitica (Y. Li et al., 2020).

La Tabla 6 resume los parametros texturales obtenidos mediante analisis BET y BJH

para las muestras MXene, TiO.y los compuestos MXene-TiOx.

Tabla 6

Parametros texturales @e) las muestras MXene, TiO> y los compuestos MXene-TiO;

determinados mediante los'métedos BET y BJH

Muestra Area-superficial Volumen de poro Tamaiio de poro
(m3q) (cm3/g) (diametro nm)
TisC2 (MXene) 8.831 0.034 4.050
TiO; 183.757 0.193 4.064
2%MXene-TiO; 2007193 0.110 3.618
5%MXene-TiO> 191.880 0.166 3.623
10%MXene-TiO> 188.209 0.178 3.628

4.4 Espectroscopia UV-Vis

4.4.1 MXene

La Figura 27 muestra los espectros de absorbancia en un.sango de 250 a 800 nm. En
el caso del MXene (espectro negro), se observa una absorcion practicamente plana y sin
borde de absorcion definido a lo largo del espectro, lo que refleja sujalta conductividad
eléctrica. A diferencia de materiales semiconductores, el TisC, (MXep€) 'no presenta
transiciones electrénicas claramente visibles en el rango UV-Vis, y por tantognosexhibe un

band gap 6ptico.

Este comportamiento espectral es tipico de materiales conductores bidimensionales,
y refuerza su potencial como componente auxiliar en sistemas fotocataliticos, actuando como
recolector de electrones y facilitador en la separacién de cargas fotoinducidas (K. Huang et

al., 2021).



4.4.2 TiO;

La Figura 27 de igual forma presenta el espectro del TiO, puro (espectro rojo) el cual
muestra‘lina curva de absorbancia tipica de semiconductores del tipo n, con una absorcion
pronunciada en la regién del ultravioleta (UV) y una caida abrupta a partir de los 380-390 nm,

lo que corresponde al borde de absorcion optica asociado a la fase anatasa.

Figura 27

Espectros de absorcion€n.UV-Vis de los fotocatalizadores sintetizados.
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Este resultado es consistente con lo observado en los andlisis estructurales por DRX
(predominio de la fase anatasa) y en los estudios morfoldgicos por . SEM (particulas de
morfologia irregular con tendencia a aglomeracion), asi como con la alta area superficial

obtenida por fisisorcion de nitrégeno (Nasri et al., 2022).

4.4.3 MXene-TiO;

Los espectros correspondientes a los compuestos 2% MXene- TiO2, 5% MXene=TiO,
y 10% MXene- TiO- (lineas azul, verde y naranja, respectivamente) presentados en la Figura
27, muestran una forma general similar a la del TiO» puro, con absorcion predominante en la

region UV. Sin embargo, se observa un ligero incremento progresivo en la absorbancia



conforme aumenta el porcentaje de MXene, especialmente en la zona de 300—400 nm. Este
fendmeho sugiere que el MXene favorece la captacién de luz UV, posiblemente por su
capacidad-para actuar como recolector de fotones, y por su acoplamiento con los estados

superficiales del TiO; (Hieu et al., 2021).

A pesarde gue el borde de absorcion se mantiene cercano al del TiO2, los compuestos
mostraron un leve\desplazamiento del borde hacia longitudes de onda menores (efecto blue
shift), lo cual puede ‘deberse a la interaccion superficial o a la redistribucién de niveles
energéticos por el acoplamiento,(H. Huang, 2021). Este cambio es sutil, pero funcionalmente
importante, ya que la incrementada absorbancia en la region UV ampli¢ la capacidad de

recoleccién de energia foténica, fe'que.mejora el rendimiento fotocatalitico del sistema.

4.4.4 Estimacion de las bandas energéticas de los materiales

Partiendo de los espectros de absorbancia obtenidos experimentalmente, se procedio
a estimar la energia de banda prohibida (Eg) para el TiO2 puro y los compuestos MXene-TiO,,
aplicando la funcién modificada de Kubelka-MunkzEste método es ampliamente utilizado para
materiales en polvo, cuando se trabaja consreflectancia difusa (Adamu et al., 2023), la cual
esta establecida por la Ecuacion 8:

(1-R)’

FR)=—3R

(8)
Donde R: reflectancia difusa y F(R): absorbancia.

Purbayanto et al., (2024) menciona que, para el céalculo de la brecha energética, se
deben tener en cuenta también las transiciones electronicas entre los nivelese energia, por

lo que al modificar la Ecuacion 8 se obtiene la Ecuacion 9:
(F(R) * hv)" (9)

Donde hv: es la energia del foton (eV) y n: depende del tipo de transicién: n = %2 para

transiciones indirectas permitidas, como se ha asumido en este caso.



En la Figura 28 se presentan las graficas correspondientes al analisis de Kubelka-

Munk_para cada muestra. En los recuadros se muestra el ajuste lineal de la region activa de

transiciondptica, donde al aplicar la ecuacion de la recta: y=mX + b, y despejando la variable

X, se obtuyo el valor de banda prohibida en eV (Nasri et al., 2022).

Figura 28

Calculos de bandas devenergia de los fotocatalizadores mediante el método de Kubelka-

Munk.
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Se observa un aumento gradual del band gap a medida‘que se incrementa la carga
de MXene sobre el TiO,. Este fenémeno, conocido como blue-shift éptico, ha sido reportado
en la literatura cuando se incorporan nanolaminas de alta conductividad como el MXene en
sistemas semiconductores. Dicho efecto puede atribuirse a: modificaciones interfaciales entre
TiO2 y TisC, que alteran los niveles energéticos superficiales (Purbayanto €t al., 2024);
cambios morfolégicos que afectan el tamarno de cristal (Preethi et al., 2017), €omo se
evidencié en DRX, donde el TiO; sintetizado por microondas presentd las fases anatasa rutilo
y brookita, y por lo tanto un comportamiento mixto; una posible reorganizacién electrénica
local debida al acoplamiento con MXene, que modifica los caminos de excitacion electrénica

(Nasri et al., 2022).



Los datos presentados en la Tabla 7 confirman que la incorporacion progresiva del
MXene”modifica la respuesta 6ptica de los materiales sintetizados, aumentando el Eg y
desplazando ligeramente la longitud de onda de absorcién hacia el UV. Los valores de Eg
obtenidos«€oncuerda con transiciones opticas indirectas tipicas de materiales con fases

mixtas (anatasalrutilo/brookita), como fue demostrado por DRX.

Tabla 7

Estimacién de los valores.de longitud de onda de absorcién y bandas de energias de los

fotocatalizadores
Fotocatalizador Longitud de onda (nm) Bandas de energia (eV)
TiO, 410.071 3.11
2% MXene-TiO, 400.649 3.18
5% MXene-TiO, 399.470 3.20
10% MXene-TiO, 399.690 3.22

Nota. El MXene no se considera en(esta tabla(porque no presenta un borde de absorcién

definido.
4.5 Pruebas fotocataliticas

4.5.1 Azul de metileno (AM)

La Figura 29, muestra los espectros de absorcion UV-Vis;del azul de metileno (AM)
bajo irradiacion UV durante 240 minutos, obtenidos para diferentes materiales: fotdlisis (sin

catalizador), TiO2 puro y compuestos de MXene-TiO2 con 2%, 5% y 10 % en peso de MXene.

Estos espectros muestran la evolucién del pico caracteristico de absarbancia en 664
nm, correspondiente a las transiciones T—1* del anillo aromatico heterociclico presente en
la molécula del AM. Durante el proceso de fotocatalisis, la disminucion progresiva‘de ‘esta
banda indica la ruptura del cromoforo, los cuales son altamente susceptibles a la oxidagion
inducida por radicales fotoactivados (-OH, -O2), demostrando asi la degradacion de la

molécula (I. Khan et al., 2022).



Figura 29

Especiro de absorcion del AM, después de ser irradiados con luz UV.
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La figura 29a, muestra el proceso de fotdlisis (sin fotocatalizador), el espectro de
absorcién permanece practicamente sin cambios a lo largo del tiempo, lo que confirma que
la irradiacidn UV por si sola no genera una degradacién significativa del contaminante. Este
resultado sé debe a la ausencia de un material que permita la generacion de pares electron-

hueco necesarios para producir especies oxidantes reactivas (Olivares Lugo et al., 2023).

La Figura 29b,.muestra el efecto del TiO. puro, en donde se observa una disminucion
progresiva del pico de‘absorbancia, con una reduccion moderada al finalizar los 240 minutos
de reaccion. Esto indica @uesel TiO» bajo irradiacibn UV es activo para una reaccion
fotocatalitica, pero su eficiencia-€s limitada, posiblemente por la rapida recombinacion de
portadores de carga (e /h*), lo que.reduce la cantidad de radicales -OH y -O,~ disponibles

para atacar la molécula del AM.

Las Figuras 29c y 29d, corrésponden a los espectros UV-Vis de los compuestos de
2% MXene-TiO2 y 5% MXene-TiO«fespectivamente. En ambas Figuras se puede observar
que el descenso en la absorbancia es mas-pronunciado en comparacion con el del TiO2 puro
(Figura 29b), lo cual indica que hay una mejora=€ncla eficiencia fotocatalitica. Estos
comportamientos, pueden atribuirse a lo reportado por Hieuyet al. (2021) y S. Zhang et al.
(2023), en donde presentan que la formacion del compuesto MXene-TiO2, actian como zonas
de separacion de carga y que el MXene, funciona como captador de electrones, lo cual
permite que se retarde la recombinacion e/h*, generando una mayor.generacion de especies

oxidantes.

La figura 29e, muestra el compuesto con 10 % MXene-TiO,, en dondelse.observa una
eficiencia fotocatalitica inferior a los compuestos de 2% MXene-TiO2 y 5% MXene-TiQ.. Este
resultado confirma que una concentracion excesiva de MXene puede bloquear los sitios
activos del TiO2 o incluso impedir la entrada de luz al semiconductor, lo que reduce”la

formacién de especies reactivas y limita la degradacion del AM (Nasri et al., 2022).



Estos resultados, permiten observar claramente la tendencia de cada fotocatalizador
en la degradacion del AM bajo condiciones controladas. El analisis conjunto demuestra que
el compuesto 2% MXene-TiO2 representa la mejor formulacion, ya que optimiza el equilibrio
entre eficiencia optica, separacién de carga, y disponibilidad superficial, lo que lo convierte
en un candidato, ideal para procesos de tratamiento de aguas contaminadas con colorantes

organicos.

En la Figura 30, s€ muestra el analisis que presenta los datos correspondientes a la
degradacién de AM, en terminos de C/Co respecto al tiempo, para lo cual se calculd el efecto

de degradacion utilizando la Ecuacién 10 (Suliman et al., 2024):

Co — Gy

x 100% (10)
Co

R =

Donde C:: es la concentracién del contaminante a un tiempo determinado y Co: es la

concentracion inicial del contamimante.

Figura 30

Efecto de degradacion del AM de concentracion vs tiempo.
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Se puede observar que el acoplamiento de TiO, con MXene, genera una mejora
significativa en la actividad fotocatalitica. ElI TiO, puro logré una degradacion de
aproximadamente 59 %, mientras que los compuestos 2% MXene-TiO2 y 5% MXene-TiOo,
obtuvieronuna mayor eficiencia de degradacion de aproximadamente 83% y 67 %,
respectivamente.) Estos datos indican que la presencia del MXene no solo favorece la
separacion de los(pares electron-hueco, sino que también mejora la adsorcion del
contaminante y la movilidad de carga superficial, como se ha demostrado en estudios previos

(Nasri et al., 2022).

Por otro lado, al incrementar la proporcién de MXene a 10 %, la eficiencia se redujo a
aproximadamente a 21 %, lo cualfindica una tendencia descendente. Este comportamiento
puede atribuirse al bloqueo parcial de’los sitios activos del TiO2 por exceso de MXene, asi
como a una posible interferencia con la‘absorcion de radiacion UV, lo que limita la formacion

de radicales oxidantes responsables de la degradacion del contaminante.

Con base a este analisis experimental, se.estim6 que el compuesto 2% MXene-TiO2
mostré un rendimiento superior, lo cual permite reafirmar el potencial del MXene como aditivo
funcional en sistemas fotocataliticos es factible siempre que su concentracion esté

adecuadamente optimizada.

4.5.2 Amoxicilina (AMX)

La Figura 31, muestra los espectros de absorcion UV-Vis de'la.amoxicilina (AM) bajo
irradiacion UV durante 240 minutos, obtenidos para diferentes materiales: fotdlisis, TiO2 puro

y compuestos de MXene-TiO2 con 2%, 5% y 10 % en peso de MXene.

En todos los espectros se puede identificar una banda intensa alrededor-de 230 nm,
atribuida a transiciones m—1* del anillo aromatico de la AMX, especificamente del\grupo
bencénico. La desaparicion gradual de esta banda se asocia con la ruptura del ntcleo
estructural del antibiético, en donde se observa una disminucién gradual de la absorbancia

en estas bandas, indicando la ruptura de los croméforos (Suwondo et al., 2023).



Figura 31

Especiros de absorcion de la AMX, después de ser irradiados con luz UV.
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La Figura 31a, muestra el proceso de fotdlisis, en donde no se observan cambios de
disminucion significativos en los picos de absorcion, lo cual confirma la molécula de AMX es
estable bajo la irradiacion UV sin fotocatalizador, lo cual indica que, para provocar una ruptura

molecularde el antibidtico, se requiere la presencia de un fotocatalizador.

La Figuras31b, presenta una degradacion de la molécula de AMX empleando el
fotocatalizador del'TiOz puro, en donde se observa un corrimiento de disminucién espectral
en los picos de absorcién, lo cual indica que hay una interaccion cercana ente la molécula de
AMX vy la superficie del TiOz, que permite que la molécula en cuestion tenga una ruptura. Sin
embargo, la eficiencia esta limitada por la recombinacién rapida de pares electrén-hueco

(X. Zhu et al., 2022).

La Figura 31c, corresponde a la\reaccion fotocatalitica del compuesto 2% MXene-
TiO2, en donde se muestra una mayor eficiencia de degradacion en comparacion con el del
TiO2 puro (Figura 31b), debido a que’se.presento una reduccién de los picos de manera mas
pronunciada. Este comportamiento es-muy.similar a’lo reportado por Wahyuni et al. (2024),
en donde el tiempo de exposicidn generd una menor abserbancia detectada y la disminucion
del pico a 230 nm. Esto implica que, al aumentar‘el tiempogla‘estructura funcional se degradé

a sustancias carbonosas pequenas y simples como el principal ebjetivo de la fotodegradacion.

La Figura 31d, corresponde al espectro UV-Vis del compuesto de 5% MXene-TiOz, en
donde se observa el descenso en la absorbancia de las bandas de lasmolécula de la AMX.
Estos resultados, presentan una menor degradaciéon en comparaciéon con el.compuesto 2%
MXene-TiO- (Figura 31c). De igual forma se observa que los espectros UV-Vis del compuesto
de 5% MXene-TiO2 son muy similares a los espectros del TiO, puro (Figura 31b), sin_.embargo,
se observa que el decremento de la intensidad de los picos es mas notorio al incarporar
MXene al TiOo, lo cual es atribuido a que dentro de la reaccion hay una mejor separaciénde

cargas y mayor formacion de radicales reactivos (Hieu et al., 2021).



La figura 31e, muestra el compuesto con 10 % MXene-TiO,, en donde se observa una

eficiencia fotocatalitica inferior a los compuestos antes reportados. Esta disminucion es

atribuidasa.la saturacion de los sitios activos del fotocatalizador, lo cual limita la adsorcion de

la molécula de AMX, reduciendo la velocidad de degradacién. Este comportamiento es

evidente cuando la superficie disponible se ve reducida por exceso de MXene o por una alta

acumulacion de subproductos intermedios (Serafin et al., 2024).

La Figura 32 ‘muestra la relacion C/Co en funcion del tiempo para los diferentes

fotocatalizadores evaluados~en, la degradacion de AMX, bajo irradiacién UV durante 240

minutos, empleando la Ecuacidon 10, previamente descrita.

Figura 32

Efecto de degradacion de la AMX de coneentracion vs tiempo
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Los resultados obtenidos reflejan la influencia de la modificacion del TiO2*€omMXene

sobre la eficiencia de degradacion del antibidtico. El TiO2 puro presentd una degfadacion

moderada del 57.22 %, lo cual se atribuye a su capacidad intrinseca para generar especies

oxidantes activas bajo luz UV. Sin embargo, su desempefio se ve limitado por la rapida



recombinacion de los pares electrén-hueco (e™/h*) generados durante la irradiacion, como se

mencioehod anteriormente.

El eompuesto 2% MXene-TiO,, fue el que mostré la mayor eficiencia de degradacién
(72.27 %), destacandose como el material mas eficaz del conjunto. Este resultado se
relaciona con la in€orporacién 6ptima del MXene, que actia como recolector de electrones,
facilitando la separacion de cargas fotoinducidas y promoviendo la generacion sostenida de

radicales -OH y Oy

El compuesto 5% MXene-TiO,, obtuvo una eficiencia del 58.20 %, similar a la del TiO-
puro. Esto sugiere que, aunque’sigue existiendo una interaccion favorable, el aumento de
MXene puede comenzar a bloquear.parcialmente los sitios activos del TiO2 disminuyendo la
disponibilidad superficial para el atague\del contaminante. Asi mismo, el compuesto 10%
MXene-TiO,, presentd la menor eficiencia'(42.77 %), confirmando que un exceso de MXene

puede ejercer un efecto negativo sobre-el.rendimiento fotocatalitico.

4.5.3 Tetraciclina (TC)

La Figura 33, muestra los espectros dé absorcion”UV-Vis de la tetraciclina (TC) bajo
irradiaciéon UV, donde se observan dos picos de absorcién principales en las longitudes de
onda de 270 y 357 nm. A medida que la reaccién avanza, la T€ se.descompone, por lo que

las bandas disminuyen gradualmente.

Debido a que la molécula de la TC posee un sistema de cuatro anillos aromaticos
fusionados y grupos funcionales como cetonas, amidas y grupos fendlicos, estos grupos
contribuyen a sus transiciones electrénicas, particularmente en la transicion 7 s» m* del
sistema aromatico la cual esta identificado a una longitud de onda de 270 nm (Ciobanu et al.,

2024).



Figura 33

Espectros de absorcion de TC, después de ser irradiados con luz UV.
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La Figura 33a, muestra una disminucion de la intensidad de los picos de absorbancia
en 270°nm. Este comportamiento concuerda con lo reportado por Wei et al. (2019), donde
reporta que la TC es fotosensible y puede degradarse parcialmente por accion directa de la
radiaciéon WVysin embargo, esta eficiencia se ve limitada ya que no hay presencia de un

fotocatalizador; o cual representa el fendmeno de fotdlisis.

La Figura'33b,+presenta una reduccién progresiva de las bandas espectrales
evidentemente mas acelerada, lo cual confirma que el fotocatalizador de TiO; es capaz de
generar pares de e/h*, como, lo reporta Arezoo et al. (2021), sin embargo, su eficiencia es

moderada debido a la recombinacién de cargas.

Las Figuras 33c y 33d, corfespondientes a los compuestos de 2% MXene-TiO2 y 5%
MXene-TiO2, respectivamente, presentan un ligero mayor descenso de los picos en
comparacion con el TiOz puro, indicande una mejora eficiencia, la cual es atribuida a la
presencia de MXene como captador de electrones. Qiang et al. (2022) reporta que este efecto
sinérgico entre ambas fases favorece 1a generacién.de radicales oxidantes responsables de

la ruptura de los enlaces T-conjugados de la-TC.

La figura 33e, a diferencia de los resultados obtenides.con AM y AMX, el compuesto
con 10 % MXene-TiO- fue el que presentd la mejor eficiencia‘de.degradacion de la TC. Este
comportamiento observado indica que la proporcidn o6ptimadde MXene puede variar
dependiendo de la naturaleza quimica de la molécula del contaminante. En este caso, la
estructura policiclica de la TC favoreci6 una mejor interaccién con el fotocatalizador

maximizando la eficiencia de degradacion.

La Figura 34 muestra la relacién C/Co en funcion del tiempo para los diferentes
fotocatalizadores evaluados en la degradacion de TC, bajo irradiacion UV durante.240

minutos, empleando la Ecuacion 10, previamente descrita.



Figura 34

Efecto’de degradacion de la TC de concentracion vs tiempo.
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Durante las pruebas fotocataliticas de\la degradacion de la TC, se observé que la
fotdlisis por si sola tuvo un impacto limitado, con-una.reduccion de 23 % en la concentracion

inicial después de 240 minutos, por lo quefes-necesario/utilizar fotocatalizadores eficaces.

Los materiales fotocataliticos mostraron un comportamiento significativamente
superior: El TiO2 puro alcanzé una eficiencia de 94 % al final.del proceso, evidenciando su
capacidad fotocatalitica bajo irradiacion UV. EI compuesto 2%+ MXene-TiO, logré una
eficiencia de 96.12 %, ligeramente superior a la muestra del TiO2> puro,-gracias a una mejor

separacion de cargas y mayor cantidad de sitios activos inducidos por el MXene.

El compuesto 5 % MXene-TiO2 mostré un comportamiento muy similar, (96.02 %), lo
que sugiere que la diferencia entre ambos es minima en términos de eficiencia, aunque puede

haber variaciones en cinética y estabilidad superficial.

El material con 10 % MXene—TiO; alcanzé una eficiencia del 100 %, destacandose(por
lograr la degradacion total del contaminante, lo cual se atribuye a una mayor densidad de

sitios activos, mejor adsorcién y una separacion de cargas aun mas eficiente.



Los espectros UV-Vis obtenidos durante el proceso de fotocatalisis permitieron evaluar
de manera directa la degradacion de la TC, a través del seguimiento de su pico caracteristico
de absorbancia. Se observé que, al finalizar el proceso, la intensidad de dicho pico tendié a
cero, lo eual indica la desaparicion completa del contaminante de la solucién. Este
comportamiento, €és comunmente interpretado como un signo claro de degradacién total, ya
que implica la ruptura de la estructura aromatica conjugada responsable de la absorcion en

esa regién del espectro.

Este criterio ha sidosuatilizado y respaldado por los estudios realizado por Qiang et al.
(2022), quienes demostraron quelda desaparicion del pico UV-Vis durante la degradacion de
TC utilizando un sistema TiO2>-MXene indica la eficiencia del proceso fotocatalitico. En dicho
trabajo, se logro eliminar el 97.6 % del contaminante, y se reporté que el espectro final del
fotocatalizador mostraba una absorbancia menor incluso que la registrada en las condiciones

de fotdlisis sin catalizador, lo cual’es una sefal-elara de una remocion efectiva del antibiotico.

4.6 Comparacion general de eficiencia fotocatalitica

Con el objetivo de evaluar la actividad de eficiencia fotocatalitica de los materiales
sintetizados, en la Tabla 8 se presenta un _resumen .comparativo de la eficiencia de
degradacién fotocatalitica obtenida para los tres contaminantes: azul de metileno (AM),

amoxicilina (AMX) y tetraciclina (TC).

Tabla 8

Eficiencia de degradacion en diversos contaminantes ambientales

Eficiencia de degradacion

Fotocatalizador Azul de metileno Amoxicilina Tetraciclina
(AM) (AMX) (TC)
TiO, 61.64 % 57.22 % 93.99 %
2% MXene-TiO, 83.68 % 72.27 % 96.12 %
5% MXene-TiO, 67.71% 58.20 % 96.01 %,

10% MXene-TiO, 22.72 % 42.77 % 100 %




Dentro de este analisis destaca que el compuesto con 2 % MXene—TiO; presentd la
mejor .€ficiencia para la degradacién de AM (83.68 %) y AMX (72.27 %), mientras que el
compuesto_con 10 % MXene—TiO- fue el unico que alcanzé el 100 % de degradacién de TC,
superandoralresto de las otras pruebas, lo que se atribuye a una mejor interaccion con su
estructura poliCiclica aromatica. De igual forma, cabe destacar que el TiO, puro mostré un
desempeno intermedio y estable en los tres casos, actuando como referencia para los

materiales modificados:

La Figura 35 presentaruna grafica de barras que resume la eficiencia de degradacién

de cada uno de los fotocatalizadores evaluados frente a los tres contaminantes.

Figura 35

Eficiencia de degradacion de AM, AMX y~1C.
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Estos resultados resaltan que no existe una unica proporcion optima de MXene para todos
los contaminantes, y que es necesario ajustar la composicién del material segun la molécula

del compuesto evaluado.



Capitulo V. Conclusiones

El presente trabajo de investigacion tuvo como objetivo evaluar el comportamiento
fotocatalitico del compuesto MXene-TiO, en la degradacion de distintos contaminantes
ambientales &n solucién acuosa, empleando radiacién UV como fuente de activacién. Para
ello, se sintetizaron materiales con diferentes proporciones masicas de MXene (2%, 5% vy
10 %) acopladas al TiO.smediante el método asistido por microondas y fueron caracterizados

estructural, morfolégica, textural y 6pticamente.

A través de la caracterizacion estructural por difraccién de rayos X, se confirmd la
obtencion del TiO, en fase politnérfica (anatasa, rutilo y brookita), mientras que el compuesto
de MXene delaminado mostré su earacteristico pico (002) a bajos angulos, indicando una
exfoliacion efectiva de la fase MAX. En les materiales acoplados, se conservaron los planos

representativos de ambas fases, lo cual indic6é una integracion exitosa.

Las morfologias obtenidas mediante la microscopia electrénica de barrido permitieron
visualizar que el MXene mostré una morfologia laminar con una estructura tipo acordeon, lo
cual es caracteristico e indicando que las/Capas de<Al fueron retiradas de la fase MAX,
mientras que las nanoparticulas de TiO», adoptaron una merfologia irregular con tendencia a
la aglomeracion. Al incorporar MXene, se observaron cambios morfoldgicos significativos, con

una redistribucion de las particulas sobre la superficie estratificada,del MXene.

Las propiedades texturales obtenidas mediante fisisorcion,de. N>, mostraron un
incremento en el area superficial especifica para los compuestos MXene-TiO, en
comparacion con el TiO2 puro, alcanzando hasta 200 m?/g para el compuesto cef2 % MXene.

Este aumento favorecio la adsorcion de los contaminantes y, por ende, su fotodegradacion.

El analisis UV-Vis y el calculo del band gap mediante el método de Kubelka-Munk
permitieron establecer que la incorporacion de MXene modificd las bandas de energiagdel
TiO2, generando un ligero desplazamiento hacia mayores valores de Eg (blue shift), lo que

influyé positivamente en la separacion de cargas fotogeneradas. El analisis con la funcién de



Kubelka-Munk permitié determinar un aumento progresivo en el band gap (Eg), pasando de
3.11 eV (TiO2 puro) a 3.22 eV (10 % MXene-TiOz), lo cual se asocia a efectos interfaciales,

disminucién del tamafo cristalino y reorganizacion electrénica superficial.

Las pruebas fotocataliticas bajo irradiaciéon UV permitieron evaluar la eficiencia de
degradacion de"les tres contaminantes: azul de metileno (AM), amoxicilina (AMX) y
tetraciclina (TC). 'Los compuestos MXene-TiO, mostraron una mejora significativa en la
eficiencia respecto al\TiO> puro, sin embargo, el efecto dependié de la concentracion de

MXene y de la naturalezaiquimica del contaminante:

e Para AM, el compueste”2 % MXene-TiO> logré la mayor degradaciéon (83.68 %),

atribuido a la mejora en la separacién de cargas y generacion de radicales oxidantes.

e Para AMX, también el compuésto 2% MXene-TiO2 alcanz6 el mejor desempefio

(72.27 %), superando al TiOz puro y confirmando su efecto sinérgico 6ptimo.

e Para TC, el compuesto 10 % MXene-TiOz1logré una degradacion del 100 %, siendo el
unico en lograr eliminacion completa.del contaminante, atribuida a la alta densidad de

sitios activos y mejor interaccion con.a estructura policiclica de la molécula.

Finalmente, se identific6 que no existe una unica proporcion ideal de MXene para
todos los contaminantes. La eficiencia del sistema fotocatalitico_depende de la interaccién
entre la estructura quimica del contaminante y la proporcién de MXene incorporado. Este
hallazgo permite resaltar la importancia del disefio de materiales hetereestructurados para

aplicaciones especificas en la remediacién ambiental de las aguas contaminadas.



Perspectivas y recomendaciones

Con base en los resultados obtenidos y en el analisis integral de la actividad
fotocatalitica del compuesto MXene-TiO2, se proponen las siguientes recomendaciones para

futuras lineas de investigacion y desarrollo:

o Se sugiere evaluar el desempefio fotocatalitico de los compuestos bajo diferentes
tipos de luz (visible, solar simulada, LED), con el fin de explorar su potencial en
condiciones mas cercanas al ambiente real.

¢ Podria ser fundamentaldlevar a cabo pruebas de ciclos de degradacién consecutivos
para determinar la vida“util del fotocatalizador, su resistencia a la fotocorrosion,
pérdida de actividad y posibles mecanismos de desactivacion.

e Se recomienda evaluar la eficiencia del compuesto MXene-TiO, en aguas residuales
reales (industriales, hospitalarias™0 municipales) que contengan mezclas de
contaminantes, materia organica natural{ sales y microorganismos, para conocer su
comportamiento en entornos mas desafiantes.

e Para comprender mejor los procesos, fotoinducidos, se recomienda identificar los
productos intermedios y finales de degradacién mediante técnicas complementarias
como cromatografia liquida acoplada a espectrometria de masas (LC-MS) o HPLC,
asi como cuantificar la mineralizacién total (por ejemplo;, mediante medicion de
carbono organico total, TOC).

e Dado que el MXene tiene un impacto directo sobre la eficienciaj se podria sintetizar y
explorar otras fases de MXene (como Nb2C o V2C) los cualesspodrian aportar

propiedades distintas al sistema fotocatalitico.
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Resumen de la Tesis:

En este trabajo de investigacion, se evalud la
actividad fotocatalitica del compuesto MXene-TiO; para la
degradacion de contaminantes ambientales en medio
acuoso.-La sintesis de los materiales se llevd a cabo
mediante-el método asistido por microondas, empleando
diferentes/proporcionesten masa de MXene (2%, 5% y
10 %) acopladas al TiO2{'Los materiales obtenidos fueron
caracterizados por técnicassde difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electrénica.de barrido (MEB), analisis
de fisisorcion de nitrégeno y espectroscopia UV-Vis, con el
objetivo de conocer su estructura cristalina, morfologia
superficial, propiedades texturales y opticas.

Los resultados de DRX confirmaron la presencia de
fases anatasa, rutilo y brookita en el TiO2, asi~eomo la
formacion efectiva del MXene. Las micrografias MEB
mostraron una morfologia laminar en el MXene y una

reorganizacion superficial del TiO- al incorporar el MXene.
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El analisis de fisisorcion de nitrogeno mostré un
incremento en el area superficial en los compuestos
modificados, alcanzando hasta 200.193 m?/g. El analisis
optico mostré un ligero incremento del band gap conforme
aumenté la proporcion de MXene, junto con un corrimiento
hacia la region UV.

La actividad fotocatalitica fue evaluada mediante la
degradacion de azul de metileno, amoxicilina y tetraciclina
bajo irradiacion UV. Los resultados mostraron que el
compuesto con 2% MXene-TiO, presentd la mayor
eficiencia para azul de metileno (83.68 %) y amoxicilina
(72.27 %), mientras que el compuesto con 10 % MXene-
TiO; alcanzé el 100 % de degradacion de la tetraciclina.

Este trabajo demuestra que el acoplamiento de
MXene=FO-, representa una estrategia eficaz para el
desarrollo(delnuevos materiales fotocataliticos aplicables
en la remediaeion de contaminantes organicos emergentes

en aguas residuales.
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