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RESUMEN 
 

Polvos de TiO2 y C-TiO2 fueron sintetizados por la vía de sol-gel, considerando 

como variables de control los factores: temperatura de sinterización con dos 

niveles, 500 °C y 600 °C y concentración de polisorbato con cuatro niveles, 0 %, 

5 %, 10 % y 20 %. Las muestras sintetizadas se estudiaron por medio de 

Espectroscopía Ultravioleta-Visible y Espectroscopía Infrarroja por Transformada 

de Fourier para analizar sus propiedades ópticas. Se utilizó Difracción de Rayos 

X, Microscopía Electrónica de Transmisión y Microscopía Electrónica de Barrido 

para el análisis estructural y morfológico de los materiales. Además, se realizaron 

análisis de Fisisorción de Nitrógeno, Calorimetría Diferencial de Barrido y 

Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X para determinar el área específica, 

las temperaturas de transición de fases y las energías de enlace 

respectivamente. Y su capacidad antibacteriana fue evaluada empleando una 

cepa aislada de Bacillus Cereus en sistema acuoso. Se encontró que los polvos 

sintetizados que tuvieron efecto antibacteriano fueron los que contienen 5 %, 10 

% y 20 % de polisorbato y que fueron sinterizados a 500 °C, estos polvos tienen 

un band gap de 2.89 eV, 2.94 eV y 2.95 eV respectivamente. No presentan 

compuestos residuales derivados de la síntesis y cuentan con una estructura 

cristalina tetragonal con un porcentaje en peso de la fase anatasa de 63.10 %, 

91.40 % y 94.20 % respectivamente y para la fase rutilo 36.90 %, 8.60 % y 5.80 

% con un tamaño de cristal entre los 12 nm a los 29 nm obteniendo un área de 

36.31 m2/g, 51.95 m2/g, y 57.16 m2/g. Por otra parte, se encontró que estos 

materiales tienen una temperatura de cristalización ascendente de 334 °C, 339 

°C, y 351 °C. Y de acuerdo al análisis espectroscopía fotoelectrónica todos 

presentan dopaje de átomos de carbono. La evaluación antibacteriana mostró 

que la muestra que presentaron mayor efecto es la que corresponde a C-TiO2 

con 5% de polisorbato al reportarse una disminución de UFC/ml del 4.6x103 

UFC/ml a 2x102 UFC/ml  en un tiempo de 120 minutos de exposición. 
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ABSTRACT 
 

TiO2 and C-TiO2 powders were synthesized by the sol-gel route, considering as 

control variables the factors: sintering temperature with two levels, 500 °C and 

600 °C and polysorbate concentration with four levels, 0 %, 5 %, 10 % and 20 %. 

The synthesized samples were studied by Ultraviolet-Visible Spectroscopy and 

Fourier Transform Infrared Spectroscopy to analyze their optical properties. X-

Ray Diffraction, Transmission Electron Microscopy and Scanning Electron 

Microscopy were used for structural and morphological analysis of the materials. 

In addition, Nitrogen Fisisorption, Differential Scanning Calorimetry and X-Ray 

Photoelectron Spectroscopy analyses were performed to determine the specific 

area, phase transition temperatures and binding energies respectively. And their 

antibacterial capacity was evaluated using an isolated strain of Bacillus Cereus in 

aqueous system. It was found that the synthesized powders that had antibacterial 

effect were those containing 5 %, 10 % and 20 % polysorbate and sintered at 500 

°C, these powders have a band gap of 2.89 eV, 2.94 eV and 2.95 eV respectively. 

They do not present residual compounds derived from the synthesis and have a 

tetragonal crystalline structure with a weight percentage of the anatase phase of 

63.10 %, 91.40 % and 94.20 % respectively and for the rutile phase 36.90 %, 8.60 

% and 5.80 % with a crystal size from 12 nm to 29 nm obtaining an area of 36.31 

m2/g, 51.95 m2/g, and 57.16 m2/g. On the other hand, it was found that these 

materials have an upward crystallization temperature of 334 °C, 339 °C, and 351 

°C. And according to the photoelectron spectroscopy analysis they all present 

doping of carbon atoms. The antibacterial evaluation showed that the sample that 

presented the greatest effect was the one corresponding to C-TiO2 with 5% 

polysorbate, reporting a decrease in CFU/ml from 4.6x103 CFU/ml to 2x102 

CFU/ml in a time of 120 minutes of exposure. 
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Palabras clave 

TiO2, C-TiO2, antibacteriano, Bacillus cereus, área específica. 

 

 

GLOSARIO 

 

TTIP- Tetraisopropóxido de Titanio. 

AAG- Ácido Acético Glacial. 

HRTEM- High Resolution Transmition Electron Microscopy. 

SEM- Scattering Electron Microscopy. 

FESEM- Field Emition Scattering Electron Microscopy. 

XDR- X Ray Diffraction. 

XPS- X Photoelectronic Spectroscopy. 

BET- Brunauer, Emmet y Teller. 

TGA- Thermogravimetric  Analysis. 

DLS- Dynamic Light Scattering. 

DSC- Differential Scanning Calorimetry. 

EDS- Energy Dispersive Spectroscopy. 

ICDD- International Center From Diffraction Data. 

ATCC- American Type Culture Collection. 

UFC/ml- Unidades Formadoras de Colonias por mililitro. 

B. Cereus- Bacillus cereus. 

OMS- Organización Mundial de la Salud. 

WHO World Healt Organization. 

E.Coli- Escherichia Coli. 

SEMARNAT- Secretaría de Medio Ambiente y Recursos Naturales. 

CONAGUA- Comisión Nacional del Agua. 
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CAPÍTULO I. INTRODUCCIÓN 

 

Un problema común que sigue afectando la calidad del agua dulce disponible 

para consumo humano es la descarga de grandes volúmenes de agua residuales 

no tratadas que afecta la capacidad de dilución y la autodepuración se ve 

disminuida, lo que restringe aún más la disponibilidad de este recurso que cada 

día es más escaso. 

Los contaminantes orgánicos biológicos como bacterias, hongos y levaduras   

impactan la calidad del agua y son eliminados por un proceso de oxidación 

química con cloro u ozono. El problema del uso del cloro para la desinfección de 

aguas residuales, es la formación de compuestos organoclorados con 

propiedades cancerígenas y mutagénicas como los triclorometanos generados 

como subproductos de reacciones en presencia de materia orgánica. Por otro 

lado, los procesos realizados con ozono, aunque no generan subproductos, 

suelen tener costos muy elevados ya que emplean energía eléctrica en el proceso 

(Lee and Park, 2013; Pagaza, 2009). 

Para obtener un método de tratamiento de agua que resulte efectivo, debe tomar 

en cuenta, que una gran cantidad de contaminantes en el agua debe ser 

removida de manera económica en condiciones de temperatura y presión 

atmosférica. De esta forma, se eliminan los costos de calentamiento-enfriamiento 

o presurizado del sistema, además de considerar los efectos colaterales y 

secundarios al medio ambiente y a las personas. El tratamiento de las aguas 

residuales mejora la calidad de las aguas naturales en las zonas donde son 

vertidas, ya que, dependiendo del proceso aplicado, es posible la remoción de 

material orgánico, sólidos suspendidos, microorganismos patógenos, metales 

pesados, entre otros contaminantes. 

En ese sentido, los nanomateriales están probados como una alternativa para el 

control de los microorganismos patógenos en diferentes áreas de investigación, 
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teniendo aplicaciones desde el sector industrial hasta el de la salud en la lucha 

contra la proliferación de enfermedades infecciosas (Arzate Quintana, 2016).  

Un nanomaterial altamente estudiado es el TiO2 debido a sus propiedades como 

fotocatalizador heterogéneo, que le permite ser utilizado para el tratamiento de 

aguas residuales contaminadas con compuestos orgánicos y microorganismos 

patógenos, debido a su bajo costo, alta efectividad y nula toxicidad. El mecanismo 

de reacción que involucra fenómenos de separación de cargas fotoinducidas que 

ocurren en su superficie y las especies oxidantes con muy alta reactividad 

ocasionan la inactivación microbiana y mineralización orgánica sin generar 

contaminación secundaria. Además, existen reportes previos de mejoras en la 

eficiencia de foto respuesta y degradación de contaminantes orgánicos del C-

TiO2 sobre el TiO2, estas mejoras se asocian a las modificaciones en la 

microestructura, generación de vacancias y cambios en sus propiedades ópticas, 

parámetros que impactan directamente en la eficiencia de fotodegradación.  

Con base en este contexto, este trabajo se basó en el estudio de nanopartículas 

TiO2 y C-TiO2 sintetizadas por el método de sol gel, enfocándose principalmente 

en el análisis de los posibles cambios microestructurales de las nanopartículas 

de TiO2 al ser dopadas con carbono, que permitirán modificar sus propiedades 

estructurales y mejorar la capacidad de fotorespuesta a la luz brindándole 

propiedades antibacterianas para ser usado en un mecanismo de 

descontaminación de agua residual y, por lo tanto, comprender la interrelación de 

la microestructura con la capacidad biocida sobre compuestos orgánicos 

biológicos. 
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CAPÍTULO II. MARCO TEÓRICO 

 

2.1. Contaminación del agua. 

 

La falta de acceso al agua potable el saneamiento y la higiene, es un problema 

que sigue afectando a miles de millones de personas alrededor del mundo según 

la Organización Mundial de la Salud (WHO por sus siglas en inglés). 1 de cada 3 

personas en el mundo carece de acceso al agua limpia, lo que se traduce en que, 

cerca de 2,200 millones de personas no tienen acceso a servicios agua potable 

gestionados de manera segura, 4,200 millones de personas no cuentan con 

servicios de saneamiento gestionados de manera segura y alrededor de 3,000 

millones de personas no cuentan con instalaciones para el lavado de manos 

(OMS, 2019). Aunque, según el informe del Programa Conjunto de Monitoreo 

“Progresos en materia de agua potable, saneamiento e higiene: Atención 

especial a las desigualdades, 2000-2017”, existe un avance en la obtención al 

acceso universal al agua básica, este progreso no logra ser suficiente si el agua 

no está limpia o no es segura para beber. 

La disponibilidad y calidad del agua dulce en México, proveniente principalmente 

de los ríos es de gran relevancia para el desarrollo a nivel regional y nacional. 

Sin embargo, existen graves problemas en este sector desde hace más de una 

década. En el año 2006 el 74 % de los ríos tenían algún grado de contaminación 

(Ibarrarán Viniegra et al., 2017). El alto porcentaje de ríos contaminados es 

consecuencia de que en México solo se trata alrededor del 20 % de las aguas 

residuales derivadas de las descargar industriales y urbanas. Esto reduce 

considerablemente la disponibilidad de agua limpia, siendo aún más alarmante 

el hecho de que de 140 m3/s que eran reutilizados, solo 20 m3/s eran sometidos 

a un proceso de tratamiento (Jiménez, 2007). Para el 2016 aproximadamente el 

8 % de las descargas de aguas residuales no en fuentes superfiaciales no eran 

controladas (Mendoza-Espinosa, 2019). En el año 2021 alrededor del 70 % del 

agua superficial en México tenía entraba dentro del rango de agua contaminada 
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para coliformes fecales, y cerca del 60 % para E. Coli, de acuerdo al semáforo 

de SEMARNAT (CONAGUA, 2023a).  

En el caso de Tabasco, está ubicado en una planicie que desemboca una 

importante red hidrológica de agua dulce, lo que deriva a que este recurso para 

el sostenimiento de la vida cotidiana de sus habitantes y la industria se encuentra 

en abundancia en el estado. Sin embargo, no está exento de padecer los 

problemas relacionados con la crisis actual del agua, como la contaminación 

generada por la filtración a los mantos acuíferos de pesticidas y fertilizantes 

utilizados en la industria agrícola, por los derrames de hidrocarburos debido a la 

industria petrolera, las aguas residuales no tratadas vertidas directamente en los 

ríos, y en un futuro cercano, el escaso acceso al agua que actualmente está 

afectando otras regiones del país y del mundo. El territorio tabasqueño forma 

parte de la cuenca del rio Grijalva-Usumacinta, que tiene un escurrimiento medio 

superficial de 124,477 hm3 al año, siendo la región con mayor disponibilidad de 

agua dulce renovable con 147,195 hm3 al año (Ibarrarán Viniegra et al., 2017). 

Adicionalmente,  cuenta con la mayor precipitación pluvial anual normal de 

1846.5 mm al año (Ramos-Herrera et al., 2012). Aunque cuenta con agua dulce 

en abundancia y se encuentra entre las zonas de menor riesgo en la disminución 

de cantidad de agua por habitantes proyectada a 2030, no hay garantía de que 

el suministro de agua potable cumpla con los requerimientos de calidad del agua 

necesaria para su distribución en la región, debido a que la mitad de los puntos 

de disposición de agua para suministro municipal y uso en la industria agrícola 

están contaminados y no son aptos para su uso. En el 2020, se censaron 139 

puntos de aguas superficiales, de las cuales se encontró que 30 sobrepasan los 

límites permitidos de DBO (Demanda Bioquímica de Oxígeno), 9 están por 

encima de los límites permitidos de DQO (Demanda Química de Oxígeno) y 88 

puntos exceden los niveles permitidos para garantizar la calidad del agua con 

respecto a coliformes fecales y bacterias patógenas para el ser humano 

(Comisión Nacional del Agua, 2023b). Esto representa un problema de salud 

pública para los habitantes de Tabasco, estado con importante desarrollo 
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agroindustrial que utiliza el agua de los ríos para el riego de los cultivos, donde 

la industria de la caña, piña, plátano y cacao son de gran relevancia en el 

desarrollo económico y en los hábitos alimenticios de la entidad. 

 

2.2. Características estructurales del TiO2 

El TiO2 es uno de los óxidos de mayor abundancia en la superficie terrestre y se 

encuentra de manera natural en tres distintos tipos de estructuras cristalinas; 

anatasa, rutilo y brookita, estas estructuras son estables en el ambiente a bajas 

presiones y, aunque se ha reportado que el rutilo es la estructura más estable en 

bulk debido a su grupo espacial cuadrático, estudios relacionados reportan que 

el TiO2 en fase de anatasa con tamaños de partícula de 10-20 nm se convierte 

en la fase más estable termodinamicamente debido a la pequeña cantidad de 

energía superficial. Las tres estructuras están construidas por poliedros unidos 

formando un octaedro (Shejale et al., 2021; Zhang and Banfield, 2014; Kubacka 

et al., 2012). La anatasa se caracteriza por tener una estructura tetragonal. En 

esta estructura se comparten bloques estructurales extendidos y contienen 

cadenas de octaedros que comparten el borde en una sola orientación. El rutilo 

consta también de una estructura tetragonal y las cadenas de octaedros ocurren 

en dos orientaciones. La brookita a diferencia del rutilo y la anatasa, tiene una 

estructura cristalina ortorrómbica. Los datos estructurales se enlistan en la Tabla 

2.1. La variación en los valores de estos parámetros afecta el volumen de la celda 

unitaria y por lo tanto el tamaño de la partícula debido a la comprensión o 

expansión de los planos cristalinos. El TiO2 de tamaño nanométrico tiene mayor 

capacidad oxidativa comparado con partículas de TiO2 de mayor tamaño, por lo 

que el control del tamaño de las partículas mediante la modificación de 

parámetros de síntesis y tratamientos térmicos es relevante. Además (Banerjee 

et al., 2014), reportaron que no todos los pares electrón-hueco participan de 

manera efectiva en reacciones de oxido-reducción en la superficie del TiO2, sino 

también, a mecanismos de atrapado, relajación y recombinación de los pares 
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electrón-hueco. Estos mismos pueden ocurrir en las trampas, que se han 

considerado constituidas por defectos cristalinos o por impurezas del material.  

 

 

 

Figura 2.1. Estructuras cristalinas del TiO2 (Shejale et al., 2021). 

 
 
 

Tabla 2.1. Características estructurales del TiO2. 

 

Propiedades Fase cristalina 

Anatasa Rutilo Brookita 

Estructura del cristal Tetragonal Tetragonal Ortorrómbica 

Grupo espacial I41/amd P42/mnm Pbca 

a (Å)/𝛼 (°) 3.78 / 90 4.59 / 90 9.18 / 90 

b (Å)/β (°) 3.78 / 90 4.59 / 90 5.44 / 90 

c (Å)/γ (°) 9.51 / 90 2.95 / 90 5.14 / 90 

Volumen celda 
unitaria (1/Å3) 

0.02936 0.03203 0.03108 

Energía de banda 
prohibida (eV) 

3.4 3.0 1.9 

Poliedros por celda 
unitaria 

4 2 8 
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2.3. Propiedades del polisorbato 

El polisorbato 80 también llamado Tween 80, forma parte de los materiales 

poliméricos no iónicos con propiedades surfactantes usados en la industria para 

la estabilización de soluciones con materiales agregados. Este polímero está 

compuesto por macromoléculas en cadenas de ésteres ácidos formadas en una 

distribución heterogénea de Polioxietilen 20 sorbitan monoestearato compuesta 

de 20 unidades de polioxietileno. Su fórmula química es C64H124O26, tiene un peso 

molecular de 1309.7 g/mol y una densidad de 1,06-1,09 g/ml (Schwartzberg and 

Navari, 2018). La estructura química se esquematiza en la Figura 2.2 donde 

a+b+c+d=20 y 𝑅 representa el radical (CH3(CH2)7CH=CH(CH2)7CO.  

La relevancia de su uso, se da por el balance hidrófilo-lipófilo y por su superficie 

activa de alta eficiencia a bajas concentraciones. Se ha reportado que la adición 

de surfactantes a la síntesis de TiO2 puede modificar las propiedades 

fisicoquímicas, el área superficial, la morfología y tamaño, su uniformidad y 

distribución, cristalinidad y fases cristalinas, su fotoactividad, etc (Ziental et al., 

2020). Este surfactante actúa como un dispersante espaciador en las partículas 

de TiO2 durante su crecimiento siendo un factor que tiene efectos sobre el tamaño 

y la forma de las nanopartículas de TiO2. Estas modificaciones en la morfología, 

resultan en cambios en el área específica de las nanopartículas que afecta la 

capacidad del material de adsorber los compuestos orgánicos y su capacidad de 

degradación (Anderson and Binions, 2014). 

 

 

Figura 2.2. Estructura química del polisorbato 80 (Nayak et al., 2012). 
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2.4. Antecedentes del carbono como elemento dopante del TiO2 

Mediante la técnica de HRTEM se ha demostrado que utilizando la síntesis por 

el proceso de sol-gel no se forman sistemas nanocompuestos de TiO2 y carbón, 

sino, más bien nanopartículas dopadas con carbono (Ibrahim et al., 2019) y que 

la impurificación con átomos de carbono, le confiere mayor cristalinidad al TiO2 al 

presentar intensidades mayores en difracción de electrones para el plano (101) 

con 0.335 nm de distancia interplanar correspondiente a la anatasa. Siendo esta 

estructura la más común en la síntesis química de sol-gel, además de que se ha 

mejorado la dispersión de tamaño, disminuyendo la agregación de las 

nanopartículas de TiO2 (Yang et al., 2015). Esto se traduce en cambios del área 

superficial del TiO2 que puede llegar a afectar los proceso fotocatalíticos. 

(Banfield and Zhang, 2001). También existen relajamientos en la estructura del 

TiO2 dopado con carbono, debido al acercamiento de los átomos de C y O 

mejorando su interacción inicial (Lu et al., 2012). Se encontró que la estructura 

resultante muestra un carácter de acoplamiento para los átomos de C y O. El C 

y el O se desplazan de sus sitios originales en 0,779 Å y 0,774 Å respectivamente, 

lo que hace que la distancia entre ellos cambie de 2,745 Å a 1,386 Å. Los tamaños 

de partícula promedios encontrados van desde 5 nm hasta 15 nm, con una 

disminución en el tamaño de las partículas dopadas con carbono. Con un estudio 

por XPS, se encontró que existen átomos de carbono en los intersticios de la red 

cristalina que amplían el rango de foto respuesta a 700 nm (Li et al., 2011). De 

igual forma, se han encontrado átomos de carbono sustituyendo átomos de 

oxígeno (Wu et al., 2013) y átomos de titanio (Zhang et al., 2018), generando 

además vacancias de oxígeno. El carbono dopado forma un nivel de energía de 

dopaje por encima de la banda de valencia del TiO2 a consecuencia de las 

nuevas vacancias y superposición de los orbitales 2p del oxígeno, lo que reduce 

la banda prohibida. Esto da como resultado la generación de más pares de 

electrones y huecos y una alta absorción de luz visible mejorado su capacidad 

fotocatalítica (Wang and Lewis, 2005). 
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2.5. El TiO2 y C-TiO2 como fotocatalizadores 

La fotocatálisis promovida por el TiO2 es un fenómeno de separación de cargas 

foto-inducidas que ocurren en la superficie de la microestructura, donde especies 

oxidantes reactivas generan la inactivación y mineralización de compuestos 

orgánicos. Durante la reacción fotocatalítica son producidos, tanto el radical 

hidroxilo (OH-) como el superóxido (O-2) que oxidan la materia orgánica a CO2 y 

H2O. De esta forma, se degradan sustancias tóxicas bioresistentes en aguas 

residuales. La energía de banda prohibida del TiO2 para las fases cristalinas más 

comunes, anatasa y rutilo, se reporta en el rango de 3.2 eV y 3.0 eV 

respectivamente, las diferencias en las estructuras reticulares de la anatasa y el 

rutilo  provocan diferentes densidades y estructuras en sus bandas electrónicas, 

lo que lleva a diferentes energías de banda prohibida (Ma et al., 2014), limitando 

a que solo con la irradiación de una longitud de onda inferior a los 400 nm puede 

generar una fotoreacción, De esta manera cuando los catalizadores de TiO2 

suspendidos en agua son irradiados con luz ultravioleta (UV), los electrones 

fotoinducidos en la banda de conducción participan en los procesos de reducción 

que reaccionan con el oxígeno disuelto en el agua, para producir radicales 

aniónicos superóxidos. Mientras que los orificios en la banda de valencia, se 

difunden a través del TiO2 reaccionando con las moléculas de agua adsorbidas, 

formando iones hidroxilos, que es una de las principales especies activas durante 

la reacción de oxidación fotocatalítica. De ahí que Cheng and Selloni, (2009) ha 

reportado un mayor desempeño fotocatalítico de la fase anatasa que de la fase 

rutilo. 

 

2.6. Propiedades patógenas de los Bacillus cereus 

Los bacilus cereus (Figura 2.3) son bacterias gram (+), formadoras de esporas 

altamente resistentes a la presión, anaeróbicas facultativas y patógenas para el 

ser humano. Ocasionan riesgos a la salud al encontrarse presentes en alimentos, 

agua dulce, agua de mar, aguas residuales provenientes de la industria 

alimentaria. Caso particular los ingenios azucareros, ya que estas aguas son 
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vertidas a los afluentes de agua; como ríos, drenes, lagunas, pozos de agua, etc. 

(Prieto-Barajas et al., 2018), (Córdova-Bautista et al., 2020). 

Además, forman biopelículas de alta adherencia a las superficies. Esta bacteria 

es causante de enfermedades gastrointestinales además de otras infecciones, 

como del tracto respiratorio, nosocomiales, oculares, del sistema nervioso 

central, del tracto urinario, patologías cutáneas, endocarditis y osteomielitis. Por 

lo que se hace necesario degradar a este patógeno, por los efectos adversos y 

secundarios que ocasiona al provocar infecciones localizas o sistémicas 

comprometiendo el sistema inmunológico y vulnerando a los seres vivos 

afectados (Gálvez Martínez, 2020) (Kim et al., 2021). 

 

 

Figura 2.3. Cepa de Bacillus cereus utilizada en las pruebas antibacterianas de este trabajo (ATCC 

11778), imagen propia. 

 

2.7. La microscopía de transmisión y el TiO2 

La Microscopía Electrónica de Transmisión, y la Microscopía Electrónica de 

Transmisión de Ultra Alta Resolución, es una herramienta versátil para la 

caracterización microestructural del TiO2, al adentrarse de forma visual en las 

profundidades del arreglo atómico de este semiconductor. De tal manera que se 
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han hecho caracterizaciones morfológicas, estructurales, de análisis elemental, 

de niveles energéticos de enlace, todo esto en una misma sección de la muestra. 

Mediante un análisis básico STEM (Microscopía Electrónica de Transmisión y 

Barrido, por sus siglas en inglés) y se analiza la morfología, distribución y tamaño 

de partícula del TiO2. Por otra parte, el análisis de Difracción de Electrones de 

Área Selecta SADIF, provee de información relevante para el análisis de fases 

del TiO2, en partículas de manera puntual. Con el análisis EDS (Espectroscopía 

Dispersiva de Energía, por sus siglas en inglés), se mapea de manera directa el 

TiO2 y se reporta la distribución elemental de los átomos de Ti, O y los elementos 

dopantes, con datos de las proporciones porcentuales de cada elemento. En 

cuanto al análisis EELS (Espectroscopía de Pérdida de Energía de Electrones, 

por sus siglas en inglés), éste ayuda a dilucidar los estados de oxidación 

presentes en los elementos que conforman las nanopartículas y así saber si solo 

están adheridos a la estructura o hay alguna interacción electrónica. De igual 

forma un análisis VEELS permite determinar las propiedades ópticas. En este 

sentido se han calculado los valores de la banda prohibida del TiO2 a niveles de 

nanoescala (Anjum et al., 2016). Mientras que con la técnica de HRTEM 

(Microscopía Electrónica de Transmisión de Alta Resolución, por sus siglas en 

inglés) se observan de manera directa las heterouniones entre partículas, los 

defectos estructurales, la orientación preferencial y los planos cristalinos de las 

nanopartículas de TiO2 (Yu et al., 2014). 
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CAPITULO III. DESARROLLO EXPERIMENTAL 

 

Las nanopartículas de TiO2 y C- TiO2 obtenidas fueron sintetizadas por el método 

de sol-gel y sometidas a tratamientos térmicos de sinterización. 

 

3.1 Síntesis de nanopartículas de TiO2 y C-TiO2 

 La síntesis de nanopartículas de óxido de titanio sin polisorbato (TiO2) y óxido 

de titanio con polisorbato (C-TiO2) fue realizada utilizando como reactivos 

precursores tetraisopropóxido de titanio (IV), alcohol isopropílico, ácido acético y 

polisorbato (Tween 80) (Gutiérrez and Castellanos, 2011). (Hassan et al., 2014).   

 

La reacción de hidrólisis se describe en las ecuaciones 3.1 y 3.2. 

M(OR)4 + H2O → HO–M(OR)3 + R–OH → MO2 + R–OH                                (3.1) 

Ti[OCHCH3]4(l) + CH3CHOHCH3 (l) + CH3COOH(l)  +  4H2O(l) → TiO2(s) +CO2(g) + 

H2O(g )                                                                                                                                                                      (3.2) 

 

Donde M es el metal de transición (Ti) y R el grupo alcóxido. El agua de la 

hidrólisis se forma como subproducto y también es obtenida del ambiente y del 

alcohol.  

Para el caso de la síntesis con polisorbato, se ha reportado el mismo mecanismo 

de interacción entre los reactivos precursores, pero con la inserción en los 

intersticios de la red del TiOH  de los átomos de carbono dopante proveniente del 

polisorbato, dicha interacción se representa en la Figura A3 (Anexo 3) (Au–pree 

et al., 2021). 

Las síntesis de los materiales se realizó utilizando un diseño de experimentos 

factorial de 4x2, el cual se describe a en la Tabla 3.1. Los resultados del diseño 

se incluyen en el Anexo 6.  
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Las variables de control fueron la temperatura y la concentración de polisorbato, 

con base a que la temperatura tiene un papel relevante en los cambios de 

composición de fase, grado de cristalinidad, forma y tamaño de las 

nanopartículas, propiedades ópticas, factores que intervienen directamente en la 

capacidad de degradación del TiO2. En este sentido, se manejaron tres niveles 

de concentración de polisorbato y un punto de referencia, con la finalidad de 

estudiar los efectos sobre el tamaño y la forma de las nanopartículas debido a 

que este polímero actúa sobre la estabilidad de la solución precursora de TiO2 

afectando directamente la morfología de las nanopartículas (Velardi et al., 2020), 

(Anderson and Binions, 2014). 

 
Tabla 3.1.  Diseño de experimentos Factorial 4X2. 

 Concentraciones %V/V de polisorbato. 

Temperatura de 
sinterización °C 

C0=0% BLANCO C1=5%, C2=10%, C4=20%, 

500 C01 C11 C21 C41 

600 C02 C12 C22 C42 

 

La solución de referencia se realizó utilizando 3.7 ml de tetraisopropóxido de 

titanio (IV) (TTIP), 24.67 ml de alcohol isopropílico (2-propanol)  y 1.85 ml de 

ácido acético glacial (AAG). La pureza y marca de los reactivos se enlista en la 

Tabla 3.2. Los reactivos fueron mezclados en proporciones para de obtener de 

manera estequiométrica 1 g de TiO2 teniendo en cuenta la relación 

estequiométrica 1:1 para el precursor de titanio y el TiO2 formado. Las tres 

soluciones restantes para cada temperatura se prepararon utilizando los 

volúmenes de referencia anteriores y se agregó a cada una 1.59 ml, 3.36 ml y 

7.55 ml de Tween 80 respectivamente, para formar soluciones de 5%, 10% y 20% 

volumen-volumen de polisorbato. En Tabla 3.3 se describen las cantidades 

utilizadas en volumen para las 8 soluciones preparadas y las etiquetas asignadas 

a cada material que se utilizaron a lo largo de este trabajo. 
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Tabla 3.2. Reactivos utilizados en la síntesis sol-gel. 

Reactivo Marca Pureza (%) Fórmula molecular 

Tetraisopropóxido de 
titanio (IV) 

Sigma Aldrich 99.5 C12H28O4Ti 

Alcohol isopropílico J. T. Baker  99.9 C3H8O 

Ácido acético Meyer 99.7 C2H4O2 

Polisorbato 80 Sigma Aldrich No disponible C64H124O26 

 

 

Tabla 3.3.  Relación de reactivos precursores del TiO2 y C-TiO2 utilizados por experimento. 

Temperatura de 
sinterización 
°C 

Etiqueta Tween 80 
(ml)/ 
% Volumen 

TTIP            
(ml) 

2-Propanol 
(ml) 

AAG        
(ml) 

VTotal (ml) 

 

500 

 

0-500 0/0  

 

 

 

3.7 

 

 

 

 

 

24.67 

 

 

 

 

 

1.85 

 

30.22 

5-500 1.59 / 5 31.81 

10-500 3.36 / 10 33.57 

20-500 7.55 / 20 37.77 

 

600 

0-600 0 / 0 30.22 

5-600 1.59 / 5 31.81 

10-600 3.36 / 10 33.57 

20-600 7.55 / 20 37.77 

 
 

Para realizar la solución precursora de las nanopartículas de TiO2, el 

tetraisopropóxido de titanio fue agregado al alcohol isopropílico a temperatura 

ambiente en agitación lenta. Posteriormente, se adicionó lentamente gota a gota 

el ácido acético glacial manteniendo la agitación hasta homogenizar. Por otro 

lado, para la obtención de las soluciones precursoras de C- TiO2 se repitieron los 

pasos anteriores y al finalizar se adicionó el polisorbato en agitación lenta. Las 

soluciones obtenidas se llevaron a reacción utilizando un equipo de agitación 

múltiple con ocho agitadores con la finalidad de mantener constantes las 

variables de agitación, presión, humedad y temperatura, al ser agitadas a 
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velocidad constante de manera simultánea como se muestra en la Figura A1 en 

el Anexo 1. Al finalizar la reacción las soluciones fueron introducidas en un horno 

de secado de convección forzada durante 30 minutos a 80 °C, donde se obtuvo 

el xerogel. A continuación, las soluciones fueron divididas en dos grupos para 

someterlas a tratamiento térmico a 500 °C y 600 °C durante 1 hora.  (Negi et al., 

2021) (Hassan et al., 2014). Los materiales obtenidos se molieron con un mortero 

de ágata con pistilo durante dos minutos para la obtención de los polvos de TiO2 

y C-TiO2. La Figura 3.1 muestra el desarrollo del proceso para la obtención de 

los polvos de TiO2 y C- TiO2. 
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Figura 3.1. Síntesis de nanopartículas de TiO2 y C- TiO2. 

 

 

 

TiO2 

C-TiO2 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

Página 42 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243

Página 42 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243



27 

 

3.2. Evaluación de las propiedades ópticas.y estructurales del TiO2 y C-

TiO2 

3.2.1. Espectroscopía Ultravioleta-Visible 

La identificación de las propiedades ópticas de los materiales, tales como la 

reflectancia y la energía de banda prohibida (Band gap) fueron determinadas 

mediante los análisis de espectroscopía ultravioleta visible de los polvos de TiO2 

y C-TiO2. Se utilizó el rango de longitud de onda de 300 nm a 800 nm en modo 

de reflectancia para realizar las mediciones, para estos análisis se utilizó un 

espectrofotómetro con esfera integradora para el análisis de polvos, marca 

Shimadzu modelo Uv-Vis 2600 mediante el método de reflectancia difusa. Los 

valores de la banda de energía prohibida se calcularon utilizando la extrapolación 

lineal basada en la función modificada de Kubelka Munk (ecuación 3.4) en 

transiciones indirectas del TiO2 versus la energía del fonón, como se describe en 

la ecuación 3.3 (López and Gómez, 2012). 

                                                       (𝐹(𝑅)∗ℎ𝑣)n 𝑣𝑠 ℎ𝑣                                                          (3.3) 

 

Donde                                                     𝐹(𝑅) =
(1−𝑅)2

2𝑅
                                                                        (3.4) 

 

En donde 𝑭(𝑹) es la función modificada de Kubelka Munk,  𝑹 son los valores de 

reflectancia, 𝒉𝒗 es la energía del fonón y n=
1

2
.  

 

3.2.2. Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier 

La caracterización óptica por Espectroscopía Infrarroja con Transformada de 

Fourier (FTIR) fue utilizada para la identificación de los grupos funcionales 

presentes en los polvos sintetizados y se realizó empleando un espectrómetro 

FTIR marca Thermo Scientific modelo Nicolet IS50 empleando el módulo de ATR 

acoplado, en un rango de medición de 4000 cm-1 a 400 cm-1. Se analizaron polvos 

de las muestras TiO2 puro y C-TiO2 sin tratamiento térmico de sinterización y 

tratadas a 500 °C y 600 °C.  
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3.3. Caracterizaciones morfológicas de TiO2 y C-TiO2 

3.3.1. Microscopía Electrónica de Barrido y Microscopía Electrónica de 

Transmisión de Alta Resolución 

El análisis de morfología de los polvos obtenidos se realizó mediante la técnica 

de Microscopía Electrónica de Barrido de Emisión de Campo (FESEM, siglas en 

inglés) y Microscopía Electrónica de Transmisión de Alta Resolución (HRTEM, 

siglas en inglés). La morfología superficial de los polvos se analizó con un 

microscopio electrónico de barrido de emisión de campo marca Tescan Modelo 

Mira3 operado a 3 KeV de voltaje de aceleración. Un microscopio electrónico de 

transmisión marca Jeol modelo JEM-2100 con filamento de LaB6 Y 200 KV de 

voltaje de operación y un microscopio electrónico de transmisión marca Jeol 

modelo JEM-2200Fs + Cs de emisión de campo con corrector de aberración 

esférica en modo STEM y 200 KV fueron utilizados con la finalidad de analizar la 

morfología a nivel nanométrico y realizar un análisis de distribución elemental. El 

análisis elemental por Espectroscopía Dispersiva de Energía (EDS, siglas en 

inglés) se realizó con la ayuda de un detector de rayos X marca Oxford acoplado 

al microscopio JEM-2200Fs + Cs. 

Para el análisis por Microscopía Electrónica de Transmisión de alta Resolución 

(HRTEM, siglas en inglés) una pequeña cantidad de los polvos de óxido de titnaio 

fueron dispersados en 2 ml de alcohol isopropílico grado reactivo de 99.999% de 

pureza formando una solución coloidal. A continuación, fueron sometidos a un 

proceso de dispersión en un baño ultrasónico de tina durante 10 min. Para 

realizar el montaje de las muestras se dejó caer una gota de cada solución 

dispersada, en rejillas de cobre de 3.05 mm de diámetro con recubrimiento de 

carbono tipo lacey de 5 nm de espesor, secadas a 50 °C durante 30 minutos. Los 

análisis se realizaron bajo el modo TEM y modo STEM de campo claro y campo 

oscuro. 
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3.3.2. Análisis de Fisisorción de Nitrógeno 

El estudio de las propiedades texturales y morfológicas de área específica y 

distribución de diámetro de poro se realizó usando el método de Brunauer-

Emmett-Teller (BET) y el método Barret-Joyner-Halenda (BJH) respectivamente 

mediante el análisis de isotermas de absorción de gas. Este análisis fue realizado 

en un equipo de fisisorción de nitrógeno (N2) marca Quantachron modelo 

Autosorb 3B iQ con software ASiQwin versión 5.0, empleando una temperatura 

de procesamiento de 77 K y de desgasificación de 573 °C. Todas las muestras 

fueron trituradas bajo las mismas condiciones en un mortero de ágata durante 2 

minutos antes de ser sometidas al análisis. 

 

3.3.3. Dispersión de Luz Dinámica y Potencial Z 

Para obtener el diámetro de partícula aparente relativo en condiciones dinámicas 

y el potencial eléctrico superficial, los polvos de TiO2 y C-TiO2 se analizaron 

mediante una técnica interferométrica basada en el movimiento Browniano de las 

partículas y su movilidad electroforética. El diámetro hidrodinámico y el potencial 

Z, son calculados de manera automática por el software del equipo Zeta sizer 

marca Malvern Panalytical modelo ZS, basándose en la ecuación de Stokes-

Einstein y la ecuación de Henry descrita en el Anexo 2. 

Para el análisis, los polvos fueron molidos de manera constante durante 5 

minutos en un mortero de ágata y fue usado como medio dispersante una 

solución acuosa de NaCl al 0.85% m/V. Posteriormente fueron suspendidos en 

la solución 30 µg de muestra. 

El análisis de DLS se realizó agregando 3.5 ml en una celda de plástico de 1 cm 

de longitud de paso. Por otro lado, las mediciones del potencial Z se realizaron 

agregando una pequeña cantidad de la solución dentro de una celda capilar 

DTS1060C donde se aplicó un campo eléctrico alterno para atraer las partículas 

a un electrodo de carga opuesta. 
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3.4.  Análisis de las fases cristalinas del TiO2 y C-TiO2 

3.4.1.  Difracción de Rayos X 

Para la identificación de la estructura cristalina, los porcentajes de fases 

cristalinas, las distancias interplanares y el tamaño promedio de cristal se llevó a 

cabo la Difracción de Rayos X a todos los polvos de TiO2 y C-TiO2. Se utilizó un 

equipo de difracción de rayos X marca Malvern-Panalytical modelo Empyrean, 

con fuente emisora de rayos X de cobre K𝛼 de 1.5406 Å de longitud de onda a 

45 KV y 40 mA, paso de 0.02 en 2θ y un tiempo de paso de 46 s, en un rango de 

medición en 2θ de 20° a 80°.  Los cálculos de tamaño promedio de cristal se 

realizaron mediante la ecuación de Scherrer (ecuación 3.5), donde D es el 

diámetro promedio, la constante de Scherrer para partículas esféricas o 

cuasiesféricas es 𝒌=0.89, 𝝀 es la longitud de onda del haz de rayos X incidente 

en Å, 𝜷 es Ancho Medio de Pico (FWHM Full Width at Half Maximum) y 𝜽 es la 

posición angular de los picos de difracción 

 

                                                      𝐷 =
𝑘∗𝜆

𝛽∗𝐶𝑜𝑠𝑒𝑛𝑜(𝜃)
                                            (3.5) 

 

Las distancias inter planares y parámetros de red fueron calculadas usando la 

ecuación de la Ley de Bragg descrita en la ecuación 3.6. 

  

                                                        𝑛𝜆 = 2𝑑𝑆𝑒𝑛𝑜(𝜃)                                        (3.6) 

 

Donde 𝒅 es la distancia interplanar, 𝝀 n es la longitud de onda del haz de rayos 

X incidente, 𝒏 un número par múltiplo de 𝜆  y 𝜽 es la posición angular de picos 

difracción. 

Para el análisis del sistema se utilizó la ecuación geométrica de red para un 

sistema cristalino tetragonal descrita en la ecuación 3.7, donde los parámetros 

de red son 𝒂, 𝒃 y 𝒄  con distancia interplanar 𝒅 de los planos individuales de la 
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red cristalina y los índices de Miller están representados por  𝒉, 𝒌 y 𝒍 (Negi et al., 

2021). 

 

                                                      
𝟏

𝒅𝒉𝒌𝒍
𝟐 =

𝒉𝟐

𝒂𝟐 +
𝒌𝟐

𝒃𝟐 + 
𝒍𝟐

𝒄𝟐                                                 (3.7) 

 

La cuantificación de los porcentajes de fase se calculó mediante el método de 

refinamiento Rietveld empleando el software Highscore plus. Y las cartas 

cristalográficas de la base de datos ICDD (International Center For Diffraction 

Data) con códigos 01-083-5916 para la anatasa y 04-014-1641 para el rutilo 

fueron utilizados como referencia. 

 

3.4.2.  Microscopía Electrónica de Transmisión 

Para la identificación de fases cristalinas y la obtención de las distancias 

interplanares se realizó un análisis de Difracción de Electrones de Área Selecta 

(SAED, siglas en inglés) por Microscopía Electrónica de Transmisión 

complementario al análisis de difracción de rayos X. Se utilizó un microscopio 

electrónico de transmisión marca Hitachi modelo HT700 operado a 100 KV de 

voltaje de aceleración con fuente de electrones de LaB6. 

Los patrones de difracción de electrones fueron procesados con el software 

Process Diffraction, y fueron usadas las mismas cartas cristalográficas 

empleadas en el análisis de DRX para la indización de los planos cristalográficos 

en los patrones de difracción de electrones. 

 

3.4.3. Temogravimetría y Calorimetría Diferencial de Barrido 

La estabilidad térmica y las temperaturas de transición de fase de los polvos de 

TiO2 y C-TiO2 fueron estudiadas mediante el Análisis Termogravimétrico (TGA) y 

Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC) utilizando un equipo marca Setaram 

modelo Labsys Evo 1100 y software Calisto Processing. Se realizó un proceso 

de calcinación de los xerogeles previamente secados a 80 °C durante 30 min 
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para la obtención del aerogel precursor del TiO2 y C-TiO2 que posteriormente fue 

sometido a las mismas condiciones de temperatura y tiempo empleadas en el 

proceso de sinterización con una rampa inicial de 5.83 °C/min durante 30 min, 

manteniendo a 200 °C durante 1 hora. A continuación, se utilizó una rampa de 

10 °C/min hasta alcanzar 500 °C y 600 °C respectivamente sosteniendo la 

temperatura durante 1 hora. Las mediciones se realizaron desde una temperatura 

ambiente hasta las temperaturas de sinterización en atmosfera inerte de N2. 

 

3.4.4. Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X 

Para estudiar la composición elemental de la superficie (máximo a 10 nm de 

profundidad) de las nanopartículas sintetizadas y demostrar la existencia de 

dopaje en la matriz de TiO2, fue necesario realizar un análisis de Espectroscopía 

Fotoelectrónica de Rayos X. Utilizando un equipo marca Thermo Fisher Scientific 

modelo K-Alpha   

Las muestras fueron erosionadas con un haz de iones de argón durante 15 s con 

la finalidad de eliminar las impurezas adsorbidas en la superficie del material. Se 

realizó un análisis puntual donde el haz de rayos X proveniente de una fuente de 

aluminio K𝛼 fue incidido a una distancia de 400 µm durante 2 minutos y 16 s con 

2 escaneos para un análisis Survey y durante 40 s con 4 escaneos para un 

análisis de alta resolución. 

Donde se obtuvieron los espectros de fotoelectrones de los elementos presentes 

en los polvos de TiO2 sin dopar y C-TiO2 dopado, el porcentaje en pesos de los 

elementos y el porcentaje de los diferentes tipos de enlaces por elemento, con la 

finalidad de dilucidar el tipo de interacción que hay entre el carbono y el TiO2. 
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3.5. Pruebas de degradación de contaminante de TiO2 y C-TiO2 

3.5.1 Estandarización del inóculo 

Para el desarrollo de las pruebas de degradación se utilizó una cepa patógena 

de Bacillus cereus (B. Cereus ATCC 11778).  

Para garantizar la efectividad de los ensayos la cepa fue estandarizada en un 

medio de cultivo líquido llamado infusión cerebro corazón (BHI) marca Dibico. El 

cual fue preparado agregando 52 g de medio de cultivo en 1000 ml de solución. 

Se realizaron dos resiembras consecutivas (López López, 2021)  o diluciones 

partiendo de una solución de 10 ml que contiene 106 UFC/ml de Bacillus cereus 

de la cual se extraen 1 ml de solución y se aforó a 10 ml  con el medio de cultivo 

liquido BHI, se incuba durante 12 horas a 37 °C y se repite el procedimiento una 

vez más. Este periodo de tiempo está basado en la curva de crecimiento de los 

B. Cereus en el término de la etapa exponencial, es decir, al inicio de la etapa 

meseta. Al finalizar las 12 horas de incubación de la segunda resiembra se realizó 

una medición de la concentración de UFC/ml mediante la siembra de conteo en 

placa y un análisis de concentración usando un espectrofotómetro ultravioleta 

visible, confirmando una lectura de 0.8 en absorbancia correspondiente a   106 

UFC/ml. Para cada prueba de degradación fueron utilizados inóculos 

estandarizados frescos de 12 horas de crecimiento. Esta metodología garantiza 

la obtención de UFC sanas y en su fase óptima de crecimiento para su utilización. 

 

3.5.2. Prueba antibacteriana 

Se construyó un sistema de reacción dinámico con aireación constante bajo 

irradiación de luz visible, utilizando una lámpara fluorescente de 65 Watts y 6000 

K de temperatura de color.  

Con la finalidad de mantener la osmolaridad de las bacterias una solución de 

cloruro de sodio en concentración 0.85 % m/V fue preparada y las bacterias 

fueron disueltas en una concentración de 104 UFC/ml para formar el inóculo de 

prueba. A continuación, fueron agregados los polvos sintetizados a una 

concentración de 6 mg/ml en 10 ml de solución salina inoculada. 
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Las pruebas de degradación se realizaron dentro de un cámara a puerta cerrada 

con la lampara fluorescente de luz visible durante 2 horas y aireación constante, 

con intervalos de muestreo cada 30 min, partiendo del tiempo 0 min hasta el 

tiempo de 120 min de reacción. En cada muestreo se tomó una alícuota de10 µL 

del inóculo, y si diluyó a una concentración de 103 UFC/ml utilizando la solución 

salina preparada con anterioridad. A continuación, se tomaron 10 µL de solución 

y se depositaron sobre una caja de petri con medio de cultivo sólido preparado 

de infusión cerebro corazón. Después de cada inóculo en cada intervalo de 

muestreo, las cajas de petri se mantuvieron en incubación a 37 °C, y al finalizar 

el último muestreo las cajas fueron llevadas a incubación a 37 °C en condiciones 

atmosféricas de presión y humedad. 

El conteo de UFC/ml se realizó a las 12 horas de cada muestreo e inóculo de la 

caja de petri, siendo 12 horas de incubación para el conteo del muestreo en 

tiempo 0, 30, 60, 90 y 120 minutos respectivamente. Al transcurrir el proceso de 

incubación en cada etapa de muestreo las colonias de bacterias fueron contadas 

mediante el método de conteo en placa. El experimento fue repetido sin 

irradiación de luz para las muestras que mostraron un efecto antibacteriano, con 

la finalidad de determinar el efecto de la luz visible sobre la capacidad biocida de 

los materiales. 

En Figura 3.2 se esquematiza el sistema de reacción utilizado para las pruebas 

de degradación. La Figura A2 del Anexo 1 muestra la imagen real de la prueba. 

 

 

Figura 3.2. Sistema de reacción dinámico con y sin irradiación de luz visible. 
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CAPÍTULO IV. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

4.1. Caracterizaciones ópticas de TiO2 y C-TiO2 

4.1.1 Caracterización óptica por Espectroscopía Ultravioleta-Visible 

La Figura 4.1a son espectros UV-Vis y se analiza la relación entre la absorbancia 

y la longitud de onda para las muestras con carbón y el TiO2 puro. Todos los 

espectros exhiben la intensidad de absorción típica del TiO2 cercano a la región 

ultravioleta de 400 nm (Banerjee et al., 2014), derivada de la banda prohibida 

intrínseca de absorción que resulta de las transiciones electrónicas de la banda 

de valencia a la banda de conducción del O2p al Ti3d (Yang et al., 2015, Banerjee 

et al., 2014). Para el caso de las muestras de TiO2 con carbono, estas bandas 

son desplazadas hacia la región de la luz visible en el borde de absorción óptico 

superior a los 400 nm. Se llega incluso a los 429 nm para la muestra al 5% de 

polisorbato sinterizada a 500 °C, lo que representa una mejora en la capacidad 

de absorción de luz visible, que se atribuye a los estados de interfase creados 

por las especies de carbono (Hassan et al., 2014). El desplazamiento disminuye 

hacia la región de la luz ultravioleta (400 nm) conforme se incrementa el 

porcentaje de concentración del reactivo Tween 80 (la fuente de carbón). La 

muestra con 5 % V/V de polisorbato fue la que tuvo mejor respuesta de absorción 

de la luz visible.  

Este mismo comportamiento se observa en las muestras de TiO2 y C-TiO2 

sinterizadas a 600 °C. Donde el espectro de la muestra al 5 % de polisorbato 

tiene la respuesta de absorción con el mayor desplazamiento hacia la región del 

espectro electromagnético de luz visible (Figura 4.1b). 
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Figura 4.1. a) Espectros de absorción de TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 500 °C, b) espectros de absorción 

de TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 600 °C. 

 

La extrapolación lineal realizada en función de la ecuación de Kubelka Munk 

(ecuación 3.3) para las transiciones electrónicas indirectas fue utilizada para 

determinar la energía de banda prohibida o band gap. 

Se obtuvieron valores de band gap para el TiO2 puro en su fase anatasa, 

cercanos a los reportados por Au–pree et al., 2021 (3.09 eV), con 2.97 eV y 3.03 

eV para las muestras sinterizadas a 500 °C y 600 °C respectivamente. En las 

Figuras 4.2a y 4.2b, se observa que las muestras sintetizadas con polisorbato 

(Tween 80) como fuente de carbono se desplazan hacia la región roja del 

espectro electromagnético. Los polvos de 5 % de polisorbato obtuvieron el valor 

de banda prohibida más pequeño con 2.89 eV y 2.90 eV con longitudes de onda 

asociadas en la región del espectro electromagnético de luz visible. 
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Figura 4.2. Extrapolación lineal de la energía de band gap del TiO2 y C-TiO2 sinterizados a, a) 500 °C. y b) 

600 °C. 

 

La disminución en  la banda prohibida se asocia con la combinación de estados 

electrónicos debido a la sustitución de átomos de oxígeno por átomos de carbono 
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que mejoran el grado de separación entre átomos y restringen la recombinanción 

de los portadores de huecos y electrónes foto inducidos, así como la presenciade  

vacancias de oxígeno y la formación de niveles intermedios de energía entre la 

capa de valencia y la capa de conducción (Negi et al., 2021; (Hua et al., 2020; Li 

et al., 2011; Zhang et al., 2018) 

Todas las muestras tienen longitudes de onda asociadas al band gap en la región 

visible del espectro electromagnético, esto indica que son foto excitadas con luz 

visible y mostrar actividad fotocatalítica empleando una fuente de irradiación de 

menor energía que la luz ultravioleta (Habibi and Jamshidi, 2020).  

En la Figura 4.3 se resume la distribución de los valores de banda prohibida para 

las muestras sinterizadas a 500 °C y 600 °C. Se encontró un comportamiento 

parecido para los dos tipos de muestras en tres de las cuatro concentraciones, 

debido al efecto de la disminución en la concentración del polisorbato como 

precursor del carbono dopante, al disminuir la energía de band gap. 
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Figura 4.3. Distribución de la energía de band gap. 
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4.1.2. Caracterización óptica por Espectroscopía Infrarroja con 

Transformada de Fourier 

En la Figura 4.4 se muestran los espectros de transmisión de las soluciones 

precursoras de TiO2 (SSTT, Síntesis Sin Tratamiento Térmico) y C-TiO2 (SSTT 

Tween 80, Síntesis Sin Tratamiento Térmico con polisorbato). En los dos 

espectros se observa una banda de absorción en el número de onda de 3748 cm-

1 que corresponde a las vibraciones de extensión asimétrica del O-H. El espectro 

de SSTT Tween muestra las bandas de absorción en el 2929 cm-1 y 2857 cm-1 

corresponden a los enlaces de doblamiento del C-H en especies de acetato para 

el precursor de TiO2 con Tween 80 (Au– pree et al., 2021). De igual forma SSTT 

Tween muestra una banda extra en 1714 cm-1 que se atribuye a la vibración de 

extensión de C=O (Saiful Amran et al., 2019). Las vibraciones de tijereteo 

asimétricas correspondiente a el grupo funcional C-H2 aparecen en 1458 cm-1.  

La banda en 1097 cm-1 son vibraciones de extensión de Ti-O-C-O y la banda en 

1652 cm-1 es de O=C-O-Ti, por otra parte, las vibraciones correspondientes a 

C−O−C están presentes en la banda en 946 cm-1 asociadas a los compuestos 

orgánicos precursores (Zhang et al., 2018). Mientras que para la muestra SSTT 

las bandas 1403 cm-1, 1126 cm-1 y 1023 cm-1 corresponden a las vibraciones de 

extensión del C-O (Habibi and Jamshidi, 2020). 
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Figura 4.4. Espectros IR de las muestras precursoras de TiO2 puro y C-TiO2. 

 

En la Figura 4.5 se muestra el espectro infrarrojo típico del TiO2 característico de 

los enlaces Ti-O y Ti-O-Ti que se encuentran dentro del rango de los 460 cm-1 a 

700 cm-1 como lo ha reportado  Ghumro et al., 2022, y está presente en las fases 

cristalinas anatasa y rutilo de TiO2 (Toubal et al., 2017, p.). Por otro lado, solo se 

observan dos bandas de absorción adicionales que corresponden a las 

vibraciones asimétricas de extensión para el CO2 atmosférico se observan en 

2330 cm-1 y a las vibraciones de estiramiento asimétrico del grupo funcional O-H 

proveniente del agua adsorbida en la superficie del material, lo que confirma la 

pureza del oxido de titanio obtenido (Liu et al., 2012). El acercamiento de los 

espectros correspondientes a las muestras sinterizadas a 500 °C y 600 °C se 

realizó en el rango de longitud de onda de 400 cm-1 a 1200 cm-1. La forma plana 

de esta banda se atribuye al efecto cuántico generado por el tamaño de las 
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partículas en estructuras finas (He et al., 2013), donde se observa la disminución 

de la absorción conforme aumenta la concentración de polisorbato, este 

fenómeno se asocia a que existe una sustitución de los átomos de Ti por átomos 

de C, la cual disminuye la respuesta de absorción del óxido metálico al haber 

átomos de C dentro de la red cristalina (Saiful Amran et al 2019, He et al., 2013). 

Además, se observa que en las muestras sinterizadas a 600 °C las bandas de 

absorción disminuyen en comparación con las muestras a 500 °C, este efecto se 

relaciona con el cambio en el tamaño de partícula que, como se verá más 

adelante se ve afectado por la temperatura (Au–pree et al., 2021). 
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Figura 4.5. Espectros infrarrojos de los polvos de TiO2 puro y C-TiO2 sinterizadas a 500 °C y 600°C y 

acercamiento a la banda de absorción de óxidos metálicos. 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

34

Página 57 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243

Página 57 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243



42 

 

4.2. Caracterización morfológica y estructural de TiO2 y C-TiO2 

4.2.1. Microscopía Electrónica de Barrido 

La Figura 4.6 muestra las micrografías obtenidas por medio de Microscopía 

Electrónica de Barrido con Emisión de Campo (FESEM, por sus siglas en 

inglés).para el análisis morfológico de los polvos sintetizados. En las Figuras 4.6 

a, b, e y f se observa la formación de estructuras granulares uniformemente 

porosas con rugosidades en la superficie, para las muestras de 0% y 5% de 

polisorbato en ambas temperaturas.. Además, las rugosidades disminuyen en los 

dos procesos térmicos conforme se incrementa el porcentaje de polisorbato. No 

se obtuvieron nanoestructuras granulares irregulares, esféricas o partículas 

aisladas como comúnmente se ha reportado por el método de sol-gel (Cerro-

Prada et al., 2018; Saiful Amran et al., 2019, p.; Serga et al., 2021), en cambio, 

se observan nanoestructuras granulares empaquetadas de manera compacta, 

derivadas del proceso de secado y sinterización, esta aglomeración se ve 

favorecida por el incremento de la temperatura en el proceso de sinterización, así 

como también, por la disminución en el tamaño de cristal como consecuencia del 

crecimiento restringido del TiO2 en presencia del carbono, como lo han reportado 

Au–pree et al., 2021 y Saiful Amran et al., 2019. Como se observa en las Figuras 

4.6 c, d, g y h, las rugosidades superficiales se reducen como efecto de la 

disminución en el tamaño de cristal debido a que se sintetizaron con un mayor 

porcentaje de polisorbato lo que condujo a la formación de una estructura más 

compacta y lisa.  

Para el proceso de sinterizado a 500 °C se puede observar un tamaño de 

partícula cercano a los 400 µm, duplicando el tamaño de partícula encontrado en 

los polvos sinterizados a 600 °C que se aproxima a los 200 µm. En ambos 

tratamientos los tamaños son muy superiores a los comúnmente reportados por 

debajo 1 µm (Hua et al., 2020), pero como se analizará en el análisis BET, las 

áreas superficiales están el rango para el TiO2 mesoporoso el cual presenta áreas 

entre los 48 m2/g y 100 m2/g, para estos procesos el área no depende 

directamente del tamaño de la partícula (Saiful Amran et al., 2019, p. 2).  
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Figura 4.6.  a, b, c, d) Micrografías de TiO2 con 0%, 5%, 10%, 20% de polisorbato respectivamente, 

sinterizadas a 500 °C, e, f, g, h) Micrografías de TiO2 con 0%, 5%, 10%, 20% de polisorbato 

respectivamente, sinterizadas a 600 °C. 
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4.2.2. Microscopía Electrónica de Transmisión de Alta Resolución 

 
Las Figuras 4.7 corresponden a la representación de los mapeos atómicos de 

los elementos presentes en las muestras obtenidos a través de un análisis de 

Espectrometría Dispersiva de Energía (EDS por sus siglas en inglés) utilizando 

microscopía electrónica de transmisión. En este análisis la interacción electrónica 

se realiza a través de toda la sección transversal de las partículas, emitiendo 

señales de rayos X característicos transmitidos a través de todo el volumen la 

masa del material, derivados de las transiciones electrónicas de niveles 

energéticos superiores a inferiores de los átomos ionizados (Paraguay-Delgado, 

2020). La misma metodología fue utilizada para analizar todos los polvos 

sintetizados y la comparación morfológica de la distribución elemental se 

presenta en las Figuras A4 y A5 del Anexo 4. En todas las figuras del Anexo 4 

se observa una distribución homogénea de los elementos titanio y oxígeno y de 

carbono a través de toda el área de análisis, no se observa la presencia de 

aglomerados o partículas de carbono de tamaño nanométrico. Como se ha 

reportado en síntesis con materiales precursores de carbono dopante, éste 

elemento tiende a distribuirse de manera uniforme a través de la estructura de 

TiO2 (Purbia et al., 2017). Además, es relevante mencionar que tanto en las 

muestras sin polisorbato como en las que se adicionó polisorbato en la síntesis 

muestran la presencia de carbono a través de la matriz de TiO2 a diferencia de 

otros trabajos reportados en los que se ha usado tetraisopropóxido de titanio y 

solventes orgánicos sin buscar el dopaje de carbono, los cuales no muestran la 

presencia de carbono dentro del área de análisis de las partículas (Anjum et al., 

2016). Como se verá más adelante en la sección de análisis de XPS, el 

porcentaje de carbono disperso presente en las muestras 0-500 y 0-600 está 

relacionado con el carbono residual de los solventes orgánicos precursores, 

encontrándose plasmones en ~285 eV y ~288 eV correspondientes a las 

energías de enlace de C-O y C-O-Ti respectivamente, que pertenecen al orbital 

C1s. 
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Figura 4.7. Mapeo atómico de los elementos presentes en el la muestra de C-TiO2 con 5% de polisorbato y 

sinterizada a 500 °C. 

 

La Figura 4.8 muestra el espectro de energía dispersiva de rayos X de la muestra 

5-500. Se observa que el material está compuesto principalmente por titanio, 

oxígeno y carbono, cuyas energías dispersivas correspondientes a las energías 

características de rayos X reportadas en los  valores de 4.511 KeV, 4.932 KeV, 

0.452 KeV, 0.395 KeV para el titanio, 0.525 KeV corresponde al oxígeno y 0.277 

KeV está relacionada con la energía del carbono, todas las energías pertenecen 

al orbital K 𝛼1 de cada elemento (López et al., 2011; Saiful Amran et al., 2019, 

p.). Los valores fueron usados como referencia para el análisis de porcentajes en 

masa y atómicos de todas las muestras sintetizadas, que son directamente 

proporcionales a la integración del área bajo la curva que fue determinada 

mediante el software de análisis Aztec®. 
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Figura 4.8. Espectro de energía dispersiva de rayos X de la muestra 5-500 (C-TiO2). 
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La Figura 4.9 muestra la distribución porcentual de los elementos presentes en 

los polvos de TiO2 y C-TiO2. Se observa que para las muestras sinterizadas a 

500 °C no hay cambios representativos en el porcentaje de Carbono entre las 

muestras con polisorbato. Sin embargo, se observa que los valores de porcentaje 

en peso del titanio disminuye conforme aumenta el porcentaje de polisorbato 

adicionado en la síntesis, incrementando los valores de oxígeno presente en el 

material. Además para ambas temperaturas, los polvos de TiO2 puro tienen un 

mayor porcentaje de carbono con respecto a los polvos de polisorbato como 

precursor debido que existe una saturación de carbono por la presencia de 

polisorbato en todas las muestras de C-TiO2. Por lo tanto, no permite la inserción 

de los átomos de manera proporcional en la red, por lo que el porcentaje de 

carbono es menor que en las muestras de TiO2 puro en ambas temperaturas 

(Au–pree et al., 2021). 

Por otra parte, las muestras sinterizadas a 600 °C muestran un comportamiento 

descendente en el porcentaje de carbono presente, así como un incremento en 

la concentración relativa de titanio y un decremento en la concentración relativa 

del oxígeno. Esta tendencia se observa en la Figura 4.9, de la comparación de 

la temperatura de sinterización, donde la sección azul corresponde al titanio, la 

sección anaranjada al oxígeno y la sección amarilla al carbono. Lo anterior ocurre 

debido  al incremento de vacancias de oxígeno generadas por la sustitución de 

átomos de oxigeno por átomos de carbono que posteriormente se evaporan a 

causa del incremento de temperatura (Hanaor and Sorrell, 2011). Es decir,  al 

tener el carbono un radio covalente de 0.77 Å similar al del oxígeno de 0.73 Å se 

logra la sustitución y posteriormente éstos últimos átomos son eliminados por la 

sinterización, este efecto se ha observado en procesos donde se usan elementos 

no metálicos como dopantes (Lu et al., 2022). Por lo tanto, es posible determinar 

que existe un comportamiento opuesto en ambas temperatura en función de la 

concentración de polisorbato. En la Tabla 4.1, se enlistan los valores de los 

porcentajes en masa y atómicos obtenidos y, aunque no existe una diferencia 

significativa entre los porcentajes de carbono entre las muestras con polisorbato, 
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la presencia de átomos de carbono en todas las muestras está relacionada con 

la generación de sitios activos en el catalizador que favorecen los procesos de 

degradación (Zhao et al., 2020). Además,  se encontró que los porcentajes de 

carbono presentes en las muestras son de menor magnitud que los reportados 

por Habibi and Jamshidi, 2020, estando por debajo del 5% en masa. 

 

Tabla 4.1.  Composición elemental en porciento masa y porciento mol de las muestras de TiO2 y C- 

TiO2. 

 

  

% 
polisorbato 

Ti O C 

500 °C 600 °C 
 

500 °C 600 °C 500 °C 
 

600 °C 

% masa TiO2 0 59.7 58.0 37.9 35.9 2.4 6.1 

 

C-TiO2 

5 69.7 70.7 28.5 28.4 1.8 0.9 

10 63.4 71.3 35.4 27.9 1.2 0.8 

20 58.3 73.5 40.6 25.8 1.2 0.7 

% mol TiO2 0 32.69 30.57 62.08 56.61 5.24 12.82 

 

C-TiO2 

5 42.99 44.40 52.59 53.35 4.42 2.25 

10 36.42 45.14 60.83 52.84 2.75 2.02 

20 31.59 47.89 65.82 50.29 2.59 1.82 
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Figura 4.9. Comparación por temperatura de sinterización de la composición elemental entre las muestras 

de TiO2 y C- TiO2 con 0%, 5%, 10% y 20% de polisorbato (Tween 80). 

 

 

La Figura 4.10 muestra los histogramas de la distribución del tamaño de partícula 

de los polvos de TiO2 y C-TiO2, obtenidos mediante Microscopía Electrónica de 

Transmisión. Se observa que existe una diferencia en el tamaño de cristal entre 

los dos diferentes tratamientos térmicos, por arriba de los tamaños reportados 

por Khatun et al., 2018, Yang et al., 2015 y Li et al., 2011 que están en un rango 

de 6-15 nm, pero los tamaños encontrados en esta investigación están dentro del 

rango de tamaño obtenido mediante hidrólisis reportado por Zhang and Banfield, 

2014. Siendo los materiales sinterizados a 600 °C, los que muestran un mayor 

tamaño, con cristales de hasta 80 nm.  Además, hay un aumento del tamaño de 

cristal en las muestras con 5% de polisorbato. Este comportamiento sugiere que, 

como se observa en los difractogramas de la Figura 4.13 y la Figura 4.14 existe 

la presencia de la fase rutilo, la cual tiene un tamaño de partícula más elevado 

con una mayor distribución en el tamaño para los dos tratamientos térmicos, 

teniendo un incremento en el porcentaje de masa de la fase rutilo en el material 
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con respecto a los materiales sin polisorbato que. El incremento en la fase rutilo 

es favorecido por el dopaje del TiO2 con átomos de carbono que, como se verá 

en la sección 4.2.3. favorecen la transición de fase a causa de la generación de 

defectos estructurales, vacancias y la promoción de la interacción de los 

octaedros TiO6 lo que genera un reacomodo estructural. Sin embargo, en los 

procesos con 10 y 20 porciento de polisorbato la transición de fase ha sido menor, 

esto se atribuye a que al incrementar el porcentaje de polisorbato se modifica la 

homogeneidad microestructural de la solución al generarse una solución más 

estable que restringe la interacción de los octaedros de TiO6 que están libres en 

la solución y por lo tanto son menos capaces de unirse y generar la transición de 

fase. Como se observa en la Figura A1 del Anexo 1, las soluciones al 5 % de 

polisorbato exhiben la presencia de un precipitado generados por la nucleación 

de los octaedros a diferencia de las soluciones con 10 y 20 porciento que exhiben 

una solución sin interfases. La unión de los octaedros determina la fase cristalina 

que precipita. Si los octaedros tienen suficiente tiempo y movilidad para unirse 

linealmente, con dos bordes de cada octaedro compartidos la energía libre se 

reduce dando como resultado la formación de una nueva fase, en este caso el 

rutilo (Hanaor and Sorrell, 2011). 

 Éste fenómeno aprecia en las micrografías de las Figuras 4.11b) y 4.12b), 

resaltando un tamaño de cristal más grande con respecto a los demás procesos. 

Tanto en las Figuras 4.11 y 4.12 se observan materiales policristalinos en forma 

de aglomerados nanoestructurados de partículas interconectadas unas con otras. 

Se observa con claridad entre partículas que generan la formación de poros con 

un diámetro menor a los 10 nm(Ovodok et al., 2018). Estos datos son 

comprobados por el análisis de fisisorción (Barret-Joyner-Halenda, BJH), donde 

fueron reportados diámetros de poro menores a 5 nm en todas las muestras. 
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Figura 4.10. Histograma de distribución de tamaño de partícula a) de TiO2 y C-TiO2 sinterizado a 500 °C, 

b) de TiO2 y C-TiO2 sinterizado a 600 °C. 

 

Se encontró que los cristales tienen un tamaño promedio consistente a lo que se 

reportó en el análisis realizado por Difracción de Rayos X. Donde el tamaño de 

cristal fue calculado usando la ecuación de Scherrer (ecuación 3.5), (Tabla 4.2) 

con datos obtenidos a través del análisis Rietveld usando el software Highscore 

plus. Un efecto del polisorbato sobre el tamaño de cristal es observado en las 

diferentes concentraciones utilizadas durante la síntesis, disminuyendo el tamaño 

a mayor concentración de polisorbato (Rajendar et al., 2017). 

 

Tabla 4.2. Tamaño de cristal calculado con la ecuación de Scherrer con datos obtenidos por 
difracción de rayos X de TiO2 y C-TiO2 a 500 °C y 600 °C. 

Muestra % peso Tamaño de 
cristal (nm) 

Muestra % peso Tamaño de 
cristal (nm)  

Anatasa Rutilo Anatasa Rutilo  Anatasa Rutilo Anatasa Rutilo 

0-500 96 4 11 4 0-600 94 6 28 3 

5-500 63 37 19 25 5-600 13 87 26 36 

10-500 91 9 13 10 10-600 61 39 24 30 

20-500 94 6 24 30 20-600 91 9 23 21 
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En la Figura 4.11 se observan las micrografías de las muestras tratadas 

térmicamente a 500 °C, en ellas se hace evidente la presencia de aglomerados 

cuasiesféricos nanoestructurados. En la Figura 4.11a, se observa un material 

nanoestructurado compuesto de nanopartículas homogéneas menores a los 20 

nm de tamaño, con poros menores a los 10 nm entre las partículas, generados 

por los propios espacios intersticiales entre partículas. En la imagen de 4.11b, se 

muestran las nanopartículas de C-TiO2 con una distribución de tamaño más 

disperso, como se confirmó en el histograma de la imagen 4.10a. En ésta, se 

observan partículas mayores a los 50 nm, de igual manera se aprecia un aumento 

de tamaño en las partículas con respecto al TiO2 puro, con nanopartículas de 

tamaño cercano a los 20 nm, tamaño de cristal característico de TiO2 obtenido 

por la vía de sol-gel (Negi et al., 2021). Este aumento de tamaño se atribuye a la 

presencia de la fase rutilo que tiene tamaños de partícula mayores en 

comparación con la anatasa. De igual forma en la imagen 4.11c, en ésta se 

observa un material cristalino nanoestructurado con presencia de poros, 

compuesto por partículas de mayor tamaño que el TiO2 sin polisorbato.  
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Figura 4.11.  Micrografías de a) TiO2 sin polisorbato, b) C-TiO2 5%, c) C-TiO2 10% y d) C-TiO2 al 20% V/V 

de Polisorbato, sinterizados a 500 °C. 

En la Figura 4.12, se muestran las micrografías obtenidas por HRTEM, de las 

muestras de TiO2 y C-TiO2 con tratamiento térmico a 600 °C, al igual que las 

muestras de TiO2 puro a 500 °C. Se observa un material nanoestructurado con 

tamaño de partículas homogéneo, partículas cuasiesféricas empaquetadas 

aleatoriamente para formar una estructura mesoporosa para todas las muestras 

(Negi et al., 2021). Se aprecia aumento en el tamaño de cristal con respecto a 

las muestras con tratamiento a 500 °C, siendo las muestras con 5% y 10% de 

polisorbato 4.12b y 4.12c las que tienen el mayor tamaño de cristal, como lo 

confirma la Tabla 4.2. 
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Figura 4.12.  Micrografías de a) TiO2 sin polisorbato, b) C-TiO2 5%, c) C-TiO2 10% y d) C-TiO2 al 20% V/V 

de Polisorbato, sinterizados a 600 °C. 

 

 

4.2.3. Difracción de Rayos X y Difracción de electrones 

Los patrones de difracción fueron obtenidos para determinar la fase cristalina del 

fotocatalizador. La Figura 4.13 muestra los patrones de difracción del TiO2 y C-

TiO2 a concentraciones de precursor Tween 80 (polisorbato) de 5, 10 y 20 % 

sinterizados a 500 °C durante una hora. El difractograma evidencia la presencia 

mayoritaria de la fase cristalina anatasa con estructura tetragonal todos los 

materiales sintetizados. Como se menciona en la Tabla 4.2, el proceso sin 

polisorbato a 500 °C tiene el mayor porcentaje de anatasa, esto podría deberse 

a la mayor facilidad de los octaedros de TiO6 de corto alcance para organizarse 
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en una estructura de anatasa ordenada de largo alcance debido a que existe una 

menor restricción molecular en la construcción de la estructura en la anatasa en 

relación con el rutilo. Sin embargo, se nota un cambio estructural evidente en la 

transición de fase de anatasa a rutilo conforme la concentración de polisorbato 

disminuye, excepto para las muestras de TiO2 sin polisorbato, fase que de 

manera usual se consigue a temperaturas mayores a 600 °C (Neville et al., 2012) 

Estos cambios son propiciados por la presencia de los átomos de carbono dentro 

de la red del TiO2. El carbono (C4+) es un elemento reductor muy fuerte, al ser 

retenido en la estructura durante el proceso de sinterización favorece la 

sustitución de átomos de oxígeno (O2-) generando vacancias que promueven la 

desestabilización estructural y la reestructuración de los octaedros que llevan a 

la formación de la fase cristalina del rutilo. Además el incremento en la 

sobrepresión en la superficie del material derivado de la generación gases 

provenientes de la combustión del polisorbato, como el CO2favorece la formación 

de defectos que promueven la transición de fase (Hanaor and Sorrell, 2011). 

Se observa una mayor intensidad de los picos correspondientes al rutilo en la 

muestra 5-500 que es consistente con el incremento en el tamaño de cristal. Este 

resultado indica que la concentración de la fase rutilo fue modificada de manera 

sistemática, al ir variando la concentración de polisorbato en la solución 

precursora. 
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Figura 4.13. Difractograma de las muestras de TiO2 y C-TiO2 con tratamiento térmico a 500 °C. 

 
 
Los difractogramas de las muestras de TiO2 y C-TiO2 sinterizadas a 600 °C se 

muestran en la Figura 4.14. Se observa solo fase anatasa con estructura 

tetragonal para el TiO2 puro y de igual manera que en las muestras a 500 °C una 

transición de fase de anatasa a rutilo (tetragonal) es evidente en las muestras 

con polisorbato. Se denota el aumento de intensidad en los picos 

correspondientes a rutilo en las muestras con menor porcentaje de polisorbato. 

En la Tabla 4.2, se aprecia que en la muestra al 5% de polisorbato sinterizada a 

600 °C el porcentaje de rutilo es mayor al de anatasa, este porcentaje disminuye 

conforme se incrementa la cantidad de polisorbato adicionado en la síntesis. En 

adición a esto, el incremento en las intensidades de los picos con respecto a las 

muestras sinterizadas a 500 °C, ocurre por el mejoramiento en la cristalinidad 

debido a la disminución de dislocaciones estructurales o defectos en la matriz del 

material y el crecimiento de los cristales y la transformación de fase que es 
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propiciado por el incremento en la nucleación de las partículas debido a la mayor 

energía superficial generada por el aumento de la temperatura a 600 °C, así 

también, por la disminución de la energía libre de Gibbs de los cristales que deriva 

de un incremento en el radio de los cristales, por lo tanto la probabilidad de la 

generación espontánea del rutilo aumenta, siendo que la fase anatasa del TiO2 

tiene una energía libre de Gibbs mayor (Hanaor and Sorrell, 2011). Estos 

resultados son consistentes con los reportados en trabajos anteriores al disminuir 

el porcentaje de anatasa y aumentar el tamaño de cristal por efecto de la 

temperatura (Habibi and Jamshidi, 2020; Lin et al., 2013). 
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Figura 4.14. Difractograma de las muestras de TiO2 y C-TiO2 con tratamiento térmico a 600 °C. 

 

La Figura 4.15 muestra las estructuras cristalinas de las fases presentes en todos 

los polvos de TiO2 y C-TiO2 y su celda unitaria modeladas por medio del sotfware 

Vesta, fueron utilizados los parámetros estructurales obtenidos mediante el 

análisis difracción de rayos X (Momma and Izumi, 2011). 
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Figura 4.15. Representación esquemática de las estructuras cristalinas del TiO2 y C-TiO2 a) anatasa, b) 

rutilo. 

 

Estos datos son confirmados mediante los patrones de difracción de electrones 

obtenidos por HRTEM y el software Process Diffraction (ver Figura 4.16). Todas 

las muestras tienen patrones de difracción de anillos característico de los 

aglomerados nanoestructurados policristalinos del TiO2 (Ovodok et al., 2018; 

Dubey and Singh, 2017). La indización de los planos cristalinos presentes en los 

patrones de difracción confirmó la reflexión de los planos (101), (112), (200), 

(105), (211), y (213) característicos del TiO2 en su fase cristalina anatasa y (211), 

(200), (002) correspondientes a la fase rutilo.  
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Figura 4.16. Patrón de difracción de electrones del TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 500 °C, 600 °C, con 0%, 5, 

10%, 20% de polisorbato. 
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La tendencia del crecimiento cristalino de la fase rutilo al disminuir la 

concentración de polisorbato y el desplazamiento de los picos principales de la 

anatasa (101) y rutilo (110) hacia valores menores en 2θ, se evidencia en los 

difractogramas de la Figura 4.17.  Corresponden a muestras sinterizadas a 500 

°C y 600 °C, y el análisis indica que la estructura cristalina ha sido modificada por 

el dopamiento con los átomos de carbono dentro de la matriz del TiO2 generando 

variaciones en las distancias interplanares y parámetros de red en la estructura. 

Lo anterior, es debido  a que la longitud de enlaces Ti-C es de 2.008 a 2.217 Å 

resultando mayor que la longitud de enlace de Ti-O de 1.942 a 2.002 Å (Habibi 

and Jamshidi, 2020; Negi et al., 2021). En adición se observa que este 

desplazamiento es mayor a menores concentraciones de polisorbato, tal como 

se ha reportado en trabajos anteriores (Shayegan et al., 2020).  
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Figura 4.17. Difractograma de las muestras de TiO2 y C-TiO2 con tratamiento térmico a 500 °C y 600 °C. 

 

Las Figuras 4.18 a y 18b muestran la distribución de la distancia interplanar para 

los planos (101) de la anatasa y (110) del rutilo. En el TiO2 y C-TiO2 sinterizados 
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a 500 °C se observa el mismo comportamiento para las dos fases cristalinas, 

donde un efecto de la temperatura y la concentración del polisorbato sobre las 

distancias interplanares es proporcional a que el incremento en la temperatura 

favorece el aumento en la distancia interplanar del TiO2 (101). De igual forma, 

una concentración de 5% de polisorbato favorece el aumento de las distancias 

interplanares en ambas fases cristalinas y en ambas temperaturas de 

sinterización.  

Por otro lado, se aprecia una mayor dispersión de los valores de dhkl (distancia 

interplanar) de las muestras tratadas a 600 °C en comparación con las muestras 

tratadas a 500 °C en ambas fases cristalinas (anatasa y rutilo), donde los cambios 

en las distancias interplanares son menores. Se atribuye a que en el TiO2 tratado 

a 600 °C, hay con mayor intensidad la fase cristalina rutilo que es más compacta 

al tener un parámetro de red c considerablemente menor que la anatasa y por lo 

tanto el efecto de los átomos de carbono dentro de la red cristalina es mayor 

(Zhang et al., 2018). El comportamiento en la distancia interplanar para los 

materiales sinterizados a 500 °C es el mismo para todas las concentraciones de 

polisorbato, con el aumento en la distancia interplanar con respecto al TiO2 puro. 

En cambio, las muestras de 10% y 20% de polisorbato sinterizadas a 600 °C 

tienden a disminuir su distancia interplanar en comparación con el TiO2 sin 

polisorbato. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
Figura 4.18. Distribución de distancia inter planar para los planos a) (101) anatasa con comparativa entre 

DRX y HRTEM y b) (110) rutilo. 
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La Tabla 4.3 y la Tabla 4.4 enlistan las distancias interplanares de las dos fases 

presentes en las muestras con polisorbato y TiO2 puro, anatasa y rutilo, que 

fueron calculadas mediante la ecuación de Bragg. 

Además, se realizó una comparativa de los valores de las distancias interplanares 

de la fase anatasa para su validación mediante los análisis Difracción de 

Electrones en Área Selecta por HRTEM. Los valores obtenidos se enlistan en la 

Tabla 4.3. Se observa que hay una diferencia en el rango de las milésimas de 

Amstrongs entre las dos técnicas (DRX y HRTEM), y una misma tendencia en el 

comportamiento de los datos (Figura 4.18a), por lo que se comprueba que los 

datos obtenidos por DRX son válidos. 

 
Tabla 4.3. Distancias interplanares para el plano (101) de la anatasa y parámetros de red de TiO2 y 

C-TiO2. 

 

Muestra 

Distancia 
interplanar 

HRTEM 

Distancia 
interplanar 

DRX 

Diferencia 
Valor 

absoluto Parámetros de red (Å) 

 

Anatasa 
(101) 

Anatasa 
(101) a b c 

0-500 3.540 3.535 0.005 3.807 3.807 9.525 

5-500 3.559 3.548 0.011 3.821 3.821 9.563 

10-500 3.552 3.548 0.004 3.821 3.821 9.551 

20-500 3.550 3.550 0.000 3.824 3.824 9.554 

0-600 3.553 3.547 0.006 3.819 3.819 9.566 

5-600 3.560 3.556 0.004 3.829 3.829 9.587 

10-600 3.550 3.541 0.009 3.812 3.812 9.558 

20-600 3.549 3.547 0.002 3.820 3.820 9.565 
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Tabla 4.4. Distancias interplanares para el plano (110) del rutilo y parámetros de red de TiO2 y C-

TiO2. 
 

Muestra d spacing Parámetros de red (Å) Vol. Celda 
unitaria 

(Å3)  

Rutilo 
(110) a b c 

0-500 3.268 4.622 4.622 2.466 52.676 

5-500 3.276 4.633 4.633 2.494 53.520 

10-500 3.280 4.639 4.639 2.490 53.593 

20-500 3.282 4.641 4.641 2.474 53.289 

0-600 3.280 4.638 4.638 2.497 53.716 

5-600 3.282 4.641 4.641 2.497 53.798 

10-600 3.269 4.623 4.623 2.490 53.232 

20-600 3.277 4.635 4.635 2.493 53.558 
 

 
La Figura 4.19 muestra las líneas de tendencia de la relación entre el porcentaje 

y el tamaño de cristal. En el caso de la fase anatasa su porcentaje es 

inversamente proporcional al tamaño del cristal. Por otra parte, no se observa un 

comportamiento sistemático en el cambio del tamaño de cristal al incrementar o 

disminuir el porcentaje de la anatasa en la mezcla de fases para los materiales 

sinterizados a 600 °C. Sin embargo, para las partículas con fase rutilo (Figura 

4.19b). Se puede observar una relación directa entre estas dos variables, al 

incrementar el porcentaje de rutilo el tamaño de cristal también aumenta en 

ambas temperaturas. 
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Figura 4.19. Relación entre el porcentaje de fases y tamaño de cristal en función de la concentración de 

polisorbato a) anatasa, b) rutilo. 
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4.3. Propiedades texturales del TiO2 y C-TiO2 

4.3.1. Análisis por fisisorción de nitrógeno (BET) 

En la Figura 4.20a, se muestran las isotermas de adsorción-desorción de los 

polvos de TiO2 y C-TiO2 a 5%, 10% y 20% de polisorbato sinterizados a 500 °C. 

Todas las isotermas correspondientes al tipo IV de este material de acuerdo a la 

clasificación de la IUPAC, son consideradas materiales mesoporosos, reportando 

una isoterma con una saturación plana al final de la adsorción. De igual forma no 

se observa la presencia de microporos o macroporos a presiones relativas bajas 

y altas respectivamente (Thommes et al., 2015) (Perales Martínez, 2015) (Hua et 

al., 2020). Por otro lado, la isoterma del TiO2 sin polisorbato exhibe un lazo de 

histéresis tipo H2(a) que se atribuye a condensación capilar que ocurre en 

materiales mesoporosos (2-50 nm). Este dato se confirma con el diagrama de 

dispersión de diámetro de poro, al tener principalmente poros de 3.83 nm, y 

concuerdan con las micrografías mostradas en la Figura 4.11a donde se 

aprecian zonas claras menores a 10 nm de diámetro, que corresponden a 

espacios vacíos existentes entre las nanopartículas dando lugar a la formación 

de poros. 

Se observa que la adición de polisorbato favorece de forma específica y 

sistemática el aumento en el área del material, siendo TiO2 20% el que mayor 

área específica presentó. Se han reportado resultados similares de mejoramiento 

del área específica cuando se efectúa el dopaje con átomos de carbono dentro 

de la estructura del TiO2 (Saiful Amran et al., 2019).  
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Figura 4.20.  a) Isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno de TiO2, TiO2 5%, 10% y 20% de 

polisorbato sinterizados a 500 °C. b) Distribución de diámetro de poro. 
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Los polvos de C-TiO2 al 5%,10% y 20% de polisorbato tienen un lazo de histéresis 

tipo H2(b) que corresponde de igual forma a materiales mesoporosos con cuello 

de poro de mayor tamaño con menor saturación de nitrógeno gaseoso. 

Las gráficas de la Figura 4.21, exhiben las isotermas de adsorción de los polvos 

de TiO2 y C-TiO2 a 5%, 10% y 20% de polisorbato, sinterizados a 600 °C. El TiO2 

puro muestra una isoterma tipo VI, este comportamiento es representativo de 

superficies uniformemente no porosas. Además, presenta un lazo de histéresis 

H3 de acuerdo a la clasificación de la IUPAC, asociada a la condensación capilar 

que ocurre en materiales mesoporosos (2-50 nm), con ciclos de histéresis de los 

agregados de partículas similares a placas que dan lugar a poros de ranura 

estrecha. Los tres materiales con polisorbato tienen una isoterma de adsorción 

tipo IV (a) característica de los materiales mesoporosos con lazos de histéresis 

tipo II. Al igual que el TiO2 y C-TiO2 sinterizado a 500 °C el área específica sufre 

un aumento con respecto al incremento del polisorbato como precursor dopante 

de carbono. También, se aprecia el efecto de la temperatura al disminuir el área 

específica de los materiales sinterizados a 600 °C, esto se atribuye al colapso de 

la estructura mesoporosa y al crecimiento del tamaño de cristal  (Lin et al., 2013) 

Este resultado es consistente a lo observado en las micrografías obtenidas por 

HRTEM, donde se aprecia un aumento en el tamaño de partícula en 

consecuencia del aumento de la temperatura de sinterización, siendo el área 

específica inversamente proporcional al tamaño de partícula. De igual forma se 

observa en la muestra de 0% de polisorbato a 600 °C, un corrimiento del lazo de 

histéresis hacia la región de presión relativa más alta en comparación con los 

materiales sinterizados a 500 °C, indicando el aumento en el diámetro del 

mesoporo por sobre los 4 nm. Es relevante mencionar que el área no depende 

directamente del tamaño de partícula si no de la morfología de la superficie en 

forma rugosidades generadas por las nanoestructuras de TiO2 aglomeradas. 

Siendo los polvos sinterizados a 600 °C los que presentaron menor tamaño de 

partícula y menor área superficial. 
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Figura 4.21.  a) Isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno de TiO2, TiO2 5%, 10% y 20% de 

polisorbato sinterizados a 600 °C. b) Distribución de tamaño de poro. 
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4.3.2. Potencial Z 

La Tabla 4.5. muestra los valores de potencial Z en mV obtenidos por el análisis 

de dispersión de luz dinámica. En todos los procesos se observa la presencia de 

una carga negativa en la superficie las nanopartículas de TiO2 y C-TiO2 resultante 

de la interacción de la superficie de las nanopartículas con los iones hidroxilos 

del medio acuoso, este resultado favorece la interacción de los nanomateriales 

con la membrana celular las bacterias bacillus cereus que tienen una membrana 

del tipo Gram positiva con potencial Z cercano a 0 (Sreelekshmy et al., 2022).  

El tamaño de partícula depende de las densidades de cargas superficiales, es 

decir, el tamaño de partícula está directamente relacionado con el potencial Z. 

(Holmberg et al., 2013) 

 

La aglomeración de las partículas resultó en la obtención de cargas superficiales 

similares a partículas de mayor tamaño, dificultando la interacción con las 

bacterias. 

 

Tabla 4.5 Potencial Z de TiO2 y C-TiO2. 

 

Muestra Potencial 
Z (mV) 

0-500 -31.2 

5-500 -28 

10-500 -29.8 

20-500 -30 

0-600 -27.5 

5-600 -33.3 

10-600 -29.2 

20-600 -29.8 
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4.4.  Propiedades fisicoquímicas  

4.4.1. Temogravimetría y Calorimetría Diferencial de Barrido 

El análisis termogravimétrico se realizó utilizando un proceso de calcinación bajo 

las mismas condiciones de temperatura y tiempo empleadas en el proceso de 

sinterización (Rampa inicial de 5.83 °C/min durante 30 min, manteniendo a 200 

°C durante 1 hora, a continuación, se utilizó una rampa de 10 °C/min hasta 

alcanzar 500 °C y 600 °C respectivamente sosteniendo la temperatura durante 1 

hora a las que fueron sometidos los materiales previamente secados a 80 °C 

durante 30 min. Y finalmente se dejó enfriar dentro de la mufla hasta alcanzar la 

temperatura ambiente. 

 

La Figura 4.22 a, c, e, g) muestra los termogramas con la primera derivada de 

los xerogeles correspondientes a las muestras con 0%, 5%, 10% y 20% de 

polisorbato respectivamente, la derivada se calculó con la finalidad de mostrar 

las temperaturas donde existe la mayor pérdida de masa, dicha información se 

observa en los mínimos de cada punto de inflexión dentro de la gráfica. Para la 

muestra al 0% de polisorbato, es decir TiO2 puro, las curvas de pérdida de masa 

exhiben tres etapas de pérdida con 10%, 20% y 10% respectivamente. La primera 

derivada resalta las temperaturas de mayor pérdida a 98 °C, 340 °C y 418 °C. La 

disminución en la masa se presenta de igual forma en todas las muestras con 

polisorbato en aproximadamente 5% pero a una temperatura menor en un rango 

de los 70 °C a 80°C, como se observa en las Figuras 4.22 d, f, h 

correspondientes al primer pico endotérmico de energía. Esta pérdida inicial de 

masa está asociada a la evaporación de los compuestos hidroxilos y la 

descomposición térmica de lo compuestos residuales del alcóxido precursor y las 

pérdidas de agua (Mahlambi et al., 2012; Cerro-Prada et al., 2018). El segundo 

escalón de pérdida se observa para todas las muestras en un rango de 340 °C a 

351 °C, donde es observado un comportamiento sistemático en la disminución 

de la temperatura a menor porcentaje de polisorbato.  Estas pérdidas están 

asociadas a la descomposición térmica de los compuestos orgánicos residuales 
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provenientes de la síntesis del xerogel, donde se aprecia una coincidencia entre 

la pérdida de masa y el pico exotérmico en los diagramas DSC (Khatun et al., 

2018), (Ovodok et al., 2018), y se relacionan con una vía de reacción compleja, 

donde las condiciones  para que ocurra la transición de TiO2 amorfo a anatasa 

se cumple cuando todos los compuestos orgánicos son eliminados. Lo anterior, 

ocurre a 418 °C para el TiO2 con 0% de polisorbato previo a una reacción 

endotérmica generada por la eliminación de los compuestos orgánicos de los 

precursores a 340 °C. Este fenómeno se aprecia en la segunda transición 

exotérmica de la primera derivada de la Figura 4.22a) y la segunda transición de 

carácter exotérmico correspondiente a una transición de fase en el diagrama 

DSC que no está ligado a ninguna pérdida de masa como se observa en la Figura 

4.22b.(Kishore et al., 2011). Posterior a los 420 °C no existe pérdida de masa ni 

ningún otro pico de flujo de calor por lo que el proceso se torna estable, 

garantizando la cristalización y estabilización de la anatasa como lo  reportado 

previamente por el análisis de DRX de las muestras y en coincidencia con 

estudios previos (Yürüm and Karakaş, 2017). 
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Figura4.22.  a, c, e g) Termograma y primera derivada de xerogel precursor de TiO2 y C-TiO2 al 0%, 5 %, 

10% y 20% de polisorbato respectivamente, secado a 80 °C. b, d, f, h) Termograma y curva DSC del 

xerogel precursor de TiO2 y C-TiO2 al 0%, 5 %, 10% y 20% de polisorbato respectivamente, secado a 80 

°C. 

 

 

Por otro parte, el caso de las muestras con polisorbato (Figura 4.22 d, f, h) la 

segunda transición exotérmica de los diagramas DSC, aunque coincide con la 

temperatura de pérdida de masa de los compuestos orgánicos precursores 

(transición endotérmica en el diagrama DSC de la Figura 4.23a) ocurren una 

serie de reacciones endotérmicas y exotérmicas complejas durante la oxidación 

y carbonización, en las muestras de TiO2 con polisorbato. El inicio de la transición 

de fase de TiOH amorfo a TiO2 en su fase anatasa está representado por el pico 

característico de este fenómeno de cristalización (Toubal et al., 2017), esto 

permite el inicio de la cristalización a una temperatura menor de 334 °C, por 

debajo del xerogel precursor de TiO2 puro ( Serga et al., 2021), esto se debe a 

que la estabilidad térmica del TiO2 decrece propiciando el inicio de la 

cristalización a una menor temperatura como lo ha reportado Habibi and 

Jamshidi, 2020. Este corrimiento en la Tmax de cristalización se traduce en un 

ahorro energético al obtener TiO2 a menor temperatura con las ventajas de la 
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síntesis sol gel (Kishore et al., 2011). Por lo tanto, se observa una relación directa 

entre la disminución sistemática en la temperatura del inicio de la cristalización y 

la disminución de los porcentajes de polisorbato adicionado a la síntesis. 

Además, en los termogramas d, f, y h de la Figura 4.22, se observan una serie 

de transiciones térmicas de característica endotérmicos siguientes al inicio de la 

cristalización del TiO2. Se atribuyen a la continuación de la carbonización de los 

compuestos orgánicos derivados del polisorbato lo que se comprueba con el 

termograma de la Figura 4.23b que presenta temperaturas similares en sus 

transiciones endotérmicas en el rango de los 420 °C y 480 °C.  

 

 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 4.23. a) Termograma y primera derivada del polisorbato (Tween 80), b) termograma y diagrama 

DSC del polisorbato. 

 

 

Para los procesos con 5% y 10% de polisorbato, estas transiciones están 

relacionados con una pequeña pérdida de masa de 10%, que además de ser 

atribuidos a la remoción gradual de residuos orgánicos, la transformación de fase 

de anatasa a rutilo está presente. Disminuyendo de manera considerable la 

temperatura de transición de fase, como se observó en los difractogramas de la 

Figuras 4.13 y 4.14 donde la adición de polisorbato propició a un incremento en 
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la altura de los picos correspondientes al plano (110) del rutilo, que está 

relacionado a un aumento en la cristalinidad y del porcentaje de fase,  esta 

transformación ocurre de manera común por encima de los 550 °C y cercana a 

800 °C cuando se usan elementos metálicos como dopantes (Zhao et al., 2020). 

Siendo el carbono una opción para bajar la temperatura de cristalización del rutilo, 

por lo tanto, la influencia del polisorbato como fuente de carbono, favorece la 

disminución de esta temperatura por debajo de los 500 °C, similar a la 

temperatura de cristalización de la anatasa. Como se evidencia en la  conversión 

casi completa de la fase anatasa a rutilo para la muestra con 5% de polisorbato 

tanto para los procesos sometidos a 500 °C como los de 600 °C, tal como se 

comprobó anteriormente a través del patrón de difracción de rayos X (Cerro-

Prada et al., 2018). 

 

4.4.2. Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos X 

Para determinar el estado de interacción e incorporado del carbono dopante 

dentro de la red de TiO2, fueron realizados análisis de Espectroscopía 

Fotoelectrónica de Rayos X revelando la composición superficial del material a 

10 nm de profundidad. Todos los análisis fueron calibrados a la energía de enlace 

del nivel energético 1s del Carbono ambiental como referencia para las demás 

mediciones, el cual tiene una energía de enlace  de 284.5 eV (Moulder and 

Chastain, 1992). 

La Figura 4.24 muestra los espectros XPS de alta resolución para el C1s de 

todas las muestras de TiO2 y C-TiO2 sinterizadas a 500°C y 600 °C. 

En el análisis de deconvolución fue posible configurar tres bandas de energía de 

enlace para el carbono C1s indicando los tres diferentes ambientes químicos 

existentes del carbono presente en la muestra. En todos los procesos es posible 

observar un pico que corresponde a la banda de energía de enlace en el rango 

de los 284.5 eV, esta señal se atribuye al enlace C-C proveniente del carbono 

ambiental adventicio presente en el material, así como a los residuos de los 

materiales orgánicos resultantes de la combustión incompleta de los compuestos 
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utilizados como precursores (Purbia et al., 2017), (Neville et al., 2012), (Au–pree 

et al., 2021), (Yang et al., 2015). Además, dos picos más se aprecian en cada 

espectro, estas bandas de energía están presentes en el rango 285-286 eV y 

288-289 eV y se atribuyen a la energía de enlace para C-O y Ti-C-O  

respectivamente, la existencia de estas energías de enlace refuerzan el indicativo 

de la presencia del carbono como elemento dopante dentro de la red del TiO2 

descrito anteriormente en el análisis por DRX donde un corrimiento de los picos 

de difracción hacia valores de 2θ menores indicaba un incremento en las 

distancias interplanares como consecuencia de la modificación de la estructura 

cristalina por efecto del carbono dopante (Habibi and Jamshidi, 2020) (Ji et al., 

2017). De igual forma la interacción T-O-C exhibe una fuerte habilidad del C para 

formar enlaces covalentes con el TiO2 con el estrechamiento de la energía de 

banda prohibida y absorbiendo la energía en el rango del espectro 

electromagnético de la luz visible, como se describió en las Figura 4.2 y 4.3 (Hua 

et al., 2020). Aunque el carbono como elemento dopante está presente en todas 

las muestras, los porcentajes atómicos de cada enlace correspondientes a las 

muestras con polisorbato, reportados en la Tabla 4.6, exhiben una disminución 

en el enlace Ti-O-C con respecto al TiO2 sin polisorbato, en ambas temperaturas, 

siendo la muestra de C-TiO2 al 5% y 500°C de sinterización la que tiene menor 

porcentaje.  

Tabla 4.6 Porcentajes atómicos de enlaces del carbono presentes en el TiO2 y C-TiO2. 
 

% de 
polisorbato 

Temperatura de sinterización 

500 °C 600 °C 

 C-C C-O Ti-O-C C-C C-O Ti-O-C 

0 72.18 19.56 8.26 76.80 17.92 5.28 

5 78.80 15.57 5.63 86.36 9.26 4.38 

10 74.92 18.69 6.39 89.00 8.38 2.61 

20 78.26 11.98 9.76 86.00 8.93 5.06 
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Esta disminución se relaciona con la presencia de vacancias de oxígeno en el 

material lo que refuerza el hecho de que sea la muestra con el valor de anergia 

de banda prohibida más pequeño.  

Además, como se muestra en la tabla del Anexo 5, existe una disminución en el 

porcentaje atómico del carbono, estos resultados son consistentes con los 

valores obtenidos con el análisis de EDS por HRTEM que evidencian un menor 

porcentaje de carbono en las muestras que se sinterizaron con polisorbato a 

diferencia de las muestras sinterizadas sin el polímero. 
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Figura 4.24. Espectros XPS del C1s de todas las muestras. 
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La Figura 4.25 corresponde al análisis por deconvolución de picos de los 

espectros XPS de alta resolución correspondientes al nivel energético 1s del 

oxígeno. 

La primera banda de energía y la más intensa está relacionada con el oxígeno 

del enlace Ti-O proveniente de la estructura natural de TiO2, esta banda se 

encuentra en el rango de 529.8 eV a 530.03 eV. La banda de energía de enlace 

de menor intensidad se atribuye a la absorción en la superficie de los 

nanocristales de TiO2 de la especie química de oxígeno proveniente de los 

grupos funcionales OH y carbonatos (Purbia et al., 2017). Todas las muestras 

con polisorbato, sinterizadas a 500 °C muestran un corrimiento positivo en los 

valores de energía de enlace indicando que la adición de polisorbato a la síntesis 

favorece la formación de vacancias de oxígeno en la red del C-TiO2 (Negi et al., 

2021). 

Además, la muestra de 5% de polisorbato y 500 °C tiene el mayor incremento en 

la energía de enlace en comparación a las muestras con 10% y 20% de 

polisorbato con respecto al TiO2 puro, este corrimiento indica una distorsión en la 

red cristalina del TiO2 consistente con los análisis anteriores realizados por DRX 

y HRTEM, en los cuales se encontró diferencias en las distancias interplanares y 

parámetros de red como consecuencia de la adición de polisorbato (Neville et al., 

2012). 
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Figura 4.25. Espectros XPS del O1s de todas las muestras. 
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La Figura 4.26 se muestran dos bandas de energía de enlace características del 

nivel energético 2p del titanio (Ti 2p) esta región representa la eyección de un 

electrón del subnivel Ti 2p 3/2 al subnivel Ti 2p ½  con una banda promedio de 

energía de 464 eV y 458 eV respectivamente (Neville et al., 2012) (Au–pree et 

al., 2021).  Las diferencias entre las energías de enlace presentes en el doblete 

fueron calculadas, mostrando que existe un efecto del polisorbato sobre la 

estructura del C-TiO2 al mostrar un estrechamiento en la separación de las 

bandas en función de la concentración. 

Se observa que nuevamente los polvos de C-TiO2 al 5% y 500 °C y 600 °C de 

temperatura de sinterización tienen un mayor estrechamiento en la separación 

de las bandas de energía del Ti 2p 1/2 y el Ti 2p 3/2, este estrechamiento está 

relacionada con la modificación de la estructura cristalina a causa de la inserción 

de átomos, reafirmando el proceso de dopaje sobre la matriz de TiO2. En adición 

a esto, el desplazamiento de las bandas de energía del C-TiO2 a valores menores 

que en el TiO2 y decrecimiento en la diferencia de energía del orbital de giro 2p 

se atribuyen a la fuerte interacción entre el Ti4+ y el carbono elemental exhibiendo 

una distorsión en la red de TiO2, además el desplazamiento hacia valores 

menores de energía del proceso térmico a   600 °C en comparación con el 

proceso térmico de 500 °C se atribuye a los efectos de la alta temperatura de 

sinterización (Negi et al., 2021) (Xiong et al., 2019) (Ji et al., 2017). 

Por lo tanto, es posible confirmar el dopaje de la matriz de TiO2 en ambos 

tratamientos térmicos, debido a que como se analizó en el análisis de DRX, no 

se encontró la presencia de alguna otra estructura de óxidos del carbono, 

confirmando solo la presencia de las fases anatasa y rutilo para el TiO2. En 

adición el análisis de FTIR de los polvos de TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 500 °C 

y 600 °C no mostraron la presencia de grupos funcionales carboxílicos. 

Garantizando la presencia del carbono en la matriz de TiO2 como elemento 

dopante. 
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Figura 4.26. Espectros XPS del Ti 2p de todas las muestras. 
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4.5. Pruebas de degradación de contaminante de TiO2 y C-TiO2 sobre una 

cepa de Bacillus Cereus 

La Figura 4.27 muestra las placas obtenidas en los procesos de análisis de 

UFC/ml para los procesos de TiO2 y C-TiO2 a 500 °C y 600 °C, con cinco puntos 

de muestreo durante la reacción (0, 30, 60, 90 y 120 minutos respectivamente). 

Los resultados del conteo se muestran en la Tabla 4.7. Se observa que los polvos 

de TiO2 a 5%, 10% y 20% de polisorbato mostraron capacidad antibacteriana 

contra los B. cereus. En cambio, no se observaron efectos de las nanopartículas 

sinterizadas a 600 °C   sobre los cultivos de B. cereus, todos los tratamientos 

tuvieron un crecimiento similar de UFC/ml en todos los tiempos de muestreo. 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 4.27. a, b, c, d) Cultivo en placa de Bacillus Cereus para conteo de Unidades Formadoras de 

Colonias (UFC/ml) después del proceso de degradación con los polvos de TiO2 y C- TiO2 5%, 10% y 20% 

de polisorbato respectivamente, sinterizados a 600 °C. e) TiO2, f, g, h) C- TiO2 5%, 10% y 20% de 

polisorbato respectivamente, sinterizados a 500 °C. 
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Tabla 4.7. Conteo en placa de UFC/ml de Bacillus cereus post tratamiento con los polvos de TiO2 y 

C-TiO2 a 0%, 5%, 10% y 20% de polisorbato a 500 °C sometidos a irradiación de luz visible. 

 
Tiempo 

de 
muestreo 

(min) 

0-500 5-500 10-500 20-500 

UFC/ml  UFC/ml  UFC/ml  UFC/ml  

0 Incontable  Incontable Incontable  3.8 x103 

30 Incontable  Incontable 4.8x102 X 

60 Incontable  2.8 x103 6 x102 2.4 x103 

90 Incontable  2.4 x103 5 x102 2.4 x103 

120 Incontable  1.8 x103 5 x102 1.0 x103  
0-600 5-600 10-600 20-600 

UFC/ml UFC/ml UFC/ml UFC  
0 Incontable  Incontable  Incontable  Incontable 

30 Incontable  Incontable  Incontable  Incontable 

60 Incontable  Incontable  Incontable  Incontable 

90 Incontable  Incontable  Incontable  Incontable 

120 Incontable  Incontable  Incontable  Incontable 

 

 Para comprobar la influencia de la irradiación de luz visible se realizaron pruebas 

en cabina oscura. La Figura 4.28 muestra los cultivos de los procesos sin fuente 

de irradiación y los resultados de la UFC/ml se enlistan en la Tabla 4.8.  

 

Tabla 4.8. Conteo en placa de UFC/ml de Bacillus cereus post tratamiento con los polvos de C-TiO2 

a 0%, 5%, 10% y 20% de polisorbato a 500 °C sin irradiación de luz. 

 

Tiempo de 
muestreo 

(min) 

5-500 10-500 20-500 

1 UFC/ml 2 UFC/ml 1 UFC/ml 2 UFC/ml 1 UFC/ml 2 UFC/ml 

0 4.7 x103 4.6 x103 Incontable Incontable 4.3 x103 4.3 x103 

30 3.4 x103 3.5 x103 Incontable  Incontable  3.5 x103 4.3 x103 

60 7 x102 6 x102 5 x102 3 x102 3.4 x103 3.9 x103 

90 7 x102 2 x102 6 x102 3 x102 3.4 x103 4.0 x103 

120 7 x102 2 x102 5 x102 3 x102 9 x102 3.6 x103 

 

Los resultados muestran que aún sin fuente de irradiación las muestras tienen 

propiedades biocidas, provenientes de las interacciones mecánicas y 

electrostáticas entre las nanopartículas y las membranas celulares de las 

bacterias. Como se observó anteriormente en el análisis por potencial Z las 
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muestras de C-TiO2 con 5% y 10% de polisorbato tienen menor valor en potencial 

Z, lo que les confiere una capacidad mayor de dispersión en la solución de agua 

contaminada y por lo tanto mayor interacción con los microorganismos 

contaminantes.  

La capacidad biocida de los materiales pudo deberse a varios mecanismos ya 

sea:   

1) el estrés oxidativo debido a las especies de oxígeno reactivo (ROS por sus 

siglas en ingles), sobre las células bacterianas al entrar en contacto con la 

superficie del TiO2, generando una oxidación directa en las células de las 

bacterias (Rajendar et al., 2017). 

2) El daño en la pared o membrana celular afecta la actividad enzimática y el 

metabolismo relacionado a la capacidad de adaptación al ambiente, que depende 

de la integridad de la membrana celular de las bacterias. Por lo que no haber 

efectos fotocatalíticos sobre las bacterias se infiere que la capacidad biocida se 

debe a los daños estructurales generados por la interacción entre las 

nanopartículas y las células bacterianas. 

Por otro lado, a los materiales que no tuvieron efectos biocidas sobre los cultivos 

de B. Cereus fueron los sinterizados a 600 °C, se les atribuye la disminución en 

la interacción de las nanopartículas con las células bacterianas generada por una 

baja área específica derivada de un aumento en el tamaño de cristal provocando 

una disminución de las rugosidades superficiales, a pesar de que fueron los 

materiales con un tamaño de partícula menor. A pesar de que el potencial Z les 

confiere estabilidad en la solución evitando la aglomeración y precipitación de 

partícula. Además, existe un mecanismo de defensa por parte de los 

microorganismos que es la formación de biopelículas formadas por 

exopolisacáridos que impiden la interacción directa de las nanopartículas con la 

membrana celular (Arzate Quintana, 2016). 
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Figura 4.28. Cultivo en placa de Bacillus cereus para conteo de Unidades Formadoras de Colonias (UFC) 

después del proceso de degradación con los polvos a) TiO2 5% de polisorbato b) 10% de polisorbato, c) 

20% de polisorbato, d) referencia de Bacillus cereus con presencia de turbulencia y sin TiO2. 

 

 
Tabla 4.9. Conteo en placa de UFC/ml de Bacillus Cereus post tratamiento con aireación continua y 

sin TiO2. 

Tiempo de 
muestreo 

(min) 

Bacillus cereus 

1-UFC/ml 2-UFC/ml 

0 Incontable Incontable 

30 2.8 x103 2.8 x103 

60 2.8 x103 2.6 x103 

90 2.6 x103 2.4 x103 

120 2.0 x103 2.5 x103 
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c
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c 
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4.6. Análisis de varianza de un diseño factorial 4x2 

Se cuantificaron los resultados obtenidos de UFC/ml en las pruebas 

bacteriológicas y se realizó un análisis de varianza de dos factores (Temperatura 

y Concentración de polisorbato y se revisaron los supuestos de validación del 

modelo. 

 

Para el análisis se siguió el modelo  Yij=µ + αi + βj + (αβ)ij + Єij 

 

 

El análisis de varianza muestra que los efectos del factor temperatura son 

significativos al igual que los efectos por el factor concentración al caer dentro de 

la zona de rechazo para la hipótesis nula de ambos factores. Los efectos de 

interacción caen dentro de la zona de rechazo, rechazando la hipótesis nula, 

concluyendo que hay efectos de interacción entre los factores temperatura y 

concentración. 

En la Figura 4.29 se aprecia que hay una diferencia significativa en los efectos 

de los dos factores, siendo de mayor significancia los efectos debido a a la 

temperatura en el estudio. 

Reportando un menor conteo de UFC/ml los polvos que fueron sinterizados a 500 

°C de temperatura. Se observa que el factor concentración muestra una 

diferencia significativa entre los procesos que no se doparon con carbono y los 

que sí, por lo que efectivamente tienen una influencia significativa sobre la 

##                           Df Sum Sq Mean Sq F value   Pr(>F)     
## Temperatura                1 2889.1  2889.1  60.425 5.37e-05 *** 
## Concentracion              3 1192.2   397.4   8.312  0.00769 **  
## Temperatura:Concentracion  3 1216.2   405.4   8.479  0.00725 **  
## Residuals                  8  382.5    47.8                      
## --- 
## Signif. codes:  0 '***' 0.001 '**' 0.01 '*' 0.05 '.' 0.1 ' ' 1 
##  
## Call: 
## lm(formula = UFC ~ Temperatura + Concentracion + Temperatura *  
##     Concentracion) 
 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

50

56

Página 101 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243

Página 101 de 129 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:584705243



86 

 

variable de respuesta, indicando que los mejores resultados con respecto a las 

UFC/ml los presentaron los procesos con 5% y 10 % de polisorbato. 

 
Figura 4.29. Gráfica de efectos principales 

 
 

 
Figura 4.30. Gráficas de efectos de interacción. 

 

La Figura 4.30 muestra los efectos de interacción entre los dos factores.  

En la figura se observa que no hay efectos sobre la variable de control cuando 

los materiales son sometidos al tratamiento de 600 °C, sin embargo, se aprecia 

que las pendientes de las rectas son diferentes y éstas tienen interacción entre 

sí al tener un entrecruzamiento, demostrando que existen efectos de interacción 
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entre los dos factores propuestos en el experimento, La presencia de interacción 

entre los dos factores implica que el efecto aditivo del factor concentración no es 

el mismo en todos los niveles del otro factor temperatura a excepción de los 

procesos a 0% de polisorbato donde como refuerza la Figura 4.30 los valores de 

UFC/ml no tienen variación. 

 

4.6.1. Validación de los supuestos del modelo 

Para comprobar la adecuación del modelo a los datos experimentales se 

analizaron los siguientes supuestos. 

Las hipótesis nulas para los residuales son: 

 

1.- Media igual a cero. 

Se determinó que la media de los residuales es prácticamente cero, por lo que 

es posible asumir que el modelo es adecuado. Se observa una tendencia lineal 

sobre la media de los residuales, y una tendencia lineal sobre la media es 

observada en la Figura 4.31 a.  Aunque la media de los residuales es 

prácticamente cero, la mayor distribución de los datos está cerca de la media 

Figura 4.31 b. Los residuales vs los datos ajustados, muestran una tendencia 

lineal para la mayoría de los datos, observando dos grupos que tienen baja 

dispersión y un grupo con mayor dispersión en los valores cercanos al cero de 

los valores ajustados. Se presta especial interés en los datos mayores de los 

valores ajustados, debido a que muestran una tendencia a separarse de la media 

o tener una varianza mayor o un error mayor. 

Valor calculado de la media de los residuales: 

Media=1.040834e-16 
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Figura 4.31.  a) Gráfica residuales vs valores ajustados b) Gráfica de los residuales estandarizados vs 

muestras. 

 

2.- Normalidad 

El cual se refuerza mediante la Figura 4.32. donde se grafican los valores de los 

residuales estandarizados y se observa un comportamiento lineal, con algunas 

variaciones en la varianza, pero manteniendo la tendencia lineal para la mayoría 

de los datos mostrando una distribución normal. 

 

 

 

Figura 4.32. Gráfica de distribución de los residuales estandarizados. 
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Se realizó la comprobación con la prueba de Shapiro para la normalidad 

observando que cae dentro de la zona de rechazo, por lo que se invalida el 

supuesto de normalidad. 

 

##  Shapiro-Wilk normality test 

##  

## data:  rstandard(UFCMod) 

## W = 0.71121, p-value = 0.0002249 

 

3.- Homocedasticidad. 

#prueba de homoceasticidad o de varianzas constantes 

prueba_homocedasticidad=bartlett.test(UFC,Temperatura,Concentrac

ion) 

##  Bartlett test of homogeneity of variances. 

## data:  UFC and Temperatura. 

## Bartlett's K-squared = 22.636, df = 1, p-value = 1.958e-06. 

 

La prueba de Bartlett invalida el supuesto de homocedasticidad, al reportar una 

probabilidad de 1.958x10-6 cayendo sobre la zona de rechazo. Por lo tanto, se 

comprueba la hipótesis de diferencia de varianzas, lo cual no permite poder 

realizar predicciones sobre el modelo. 

 

4.- Independencia 

##  Durbin-Watson test 

## data:  ModeloTiempo 

## DW = 2.881, p-value = 0.9656 

 

Aunque la prueba de Shapiro y Bartlett indican una probabilidad en el rango de 

rechazo para los supuestos de homocedasticidad y normalidad, las gráficas 

muestran comportamientos lineales en un conjunto de datos. Por lo que se asume 
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que no existe correlación entre los datos y por lo tanto, el muestreo de los 

experimentos fue adecuado. Para esto, también se realizó una prueba de Durbin 

Watson para comprobar el supuesto de independencia. Se reporta que la 

hipótesis nula para el supuesto de independencia cae dentro de la zona de 

aceptación, demostrando que no existe alguna correlación entre los residuales 

validando el modelo. 
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CAPITULO V. CONCLUSIONES 

El polisorbato funciona como una fuente de carbono dopante para el TiO2, capaz 

de modificar las propiedades estructurales y morfológicas que genera cambios 

en los arreglos cristalinos de las nanopartículas, estos cambios favorecen la 

transición de fase de anatasa a rutilo. El cambio en el porcentaje en peso de la 

fase anatasa que fue de 63 %, 91 % y 94 %, y para la fase rutilo 37 %, 9 % y 6 

% para las muestras sinterizadas a 500 °C con 5, 10 y 20 por ciento de polisorbato 

respectivamente, está directamente relacionado con la concentración del 

polisorbato agregado durante la síntesis como se mostró en la Tabla 4.2.  

A menores concentraciones de polisorbato se incrementa el porcentaje de rutilo 

en ambas temperaturas de sinterización. Este comportamiento también fue 

observado en las muestras sinterizadas a 600 °C. De igual forma, los cambios en 

el tamaño de cristal se ven afectados al incorporarse a la síntesis el polisorbato 

incrementando en ambas fases en comparación con el TiO2 puro. 

En el mismo sentido, la temperatura juega un papel relevante en la transición de 

fase de anatasa a rutilo al incrementarse el porcentaje en peso de rutilo presente 

en los polvos para todas las concentraciones de polisorbato cuando son 

sinterizados a 600 °C en comparación con los polvos sometidos al tratamiento 

térmico de 500 °C, por lo que se observa un efecto combinado con la adición de 

polisorbato, el cual favorece a la disminución de las temperaturas de 

cristalización y transición de fase del TiO2 amorfo a TiO2 con fase cristalina 

anatasa y del TiO2 anatasa al TiO2 con fase cristalina rutilo, favoreciendo un 

ahorro energético durante la síntesis de TiO2  sintetizado por la vía del sol-gel al 

obtener TiO2 cristalino a 334 °C en comparación a los 418 °C del TiO2 puro. 

La combinación de estos dos factores puede utilizarse para controlar los 

porcentajes de fase presentes en el material según las necesidades de su 

aplicación.  

De igual forma la adición de polisorbato favorece la disminución de la energía de 

banda prohibida (band gap) de 2.97 eV a 2.89 eV para los polvos sinterizados a 

500 °C y 3.03 eV a 2.90 eV para los polvos sinterizados a 600 °C, desplazando 
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el plasmón de absorción de luz hacia la región de la luz visible. Este 

desplazamiento es directamente proporcional a las concentraciones del 

polisorbato usadas durante la síntesis y se ve afectado al incrementar la 

temperatura de sinterización, obteniendo los valores más bajos los materiales 

sinterizados a 500 °C.  

Los mecanismos por los cuales las nanopartículas de C-TiO2 actúan como 

materiales bactericidas no están limitados a los fenómenos de foto reacción 

inducidos por una fuente de irradiación, sino también a la interacción mecánica 

que existe entre las nanopartículas y las membranas celulares de las bacterias, 

donde la morfología (rugosidades) y el área superficial de las partículas tiene un 

papel importante y puede ser mas relevante que el tamaño de la misma. 

Este método de síntesis permite controlar las propiedades estructurales, 

morfológicas, ópticas, texturales y biocidas de las nanopartículas del C-TiO2.  Se 

obtuvieron nanopartículas con propiedades antimicrobianas, cristalinas, capaces 

de absorber la luz visible, por lo que tienen potencial aplicaciones de 

descontaminación de superficies o aguas residuales al ser irradiadas con luz 

visible, luz solar y por lo tanto con luz ultravioleta artificial, incrementando sus 

capacidades antimicrobianas. 

Tomando en cuenta los puntos anteriores se concluye que el TiO2 presenta 

mayor efecto antibacteriano sobre la cepa de Bacillus cereus al ser dopado con 

carbono por la adición de polisorbato en un 5 % durante la síntesis y al ser 

sinterizado a 500 °C. 

La ANOVA mostró que existen efectos de los factores sobre la variable de control 

y se determinó que hay interacción entre los factores. 

El análisis estadístico del modelo indica que la R ajustada del coeficiente de 

determinación está en un valor de 0.8737 (Anexo 6), lo que indica que el modelo 

se ajusta a los datos en un 87.37%, por lo que el 12.63% restante se asume a 

factores no considerados en el análisis y que expliquen la invalidez de los 

supuestos de homocedasticidad y normalidad. 
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CAPÍTULO VI. RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS 

 

1. Buscar mecanismos para la disminución del tamaño de partícula de los 

polvos de TiO2 y C-TiO2 a utilizar en las pruebas antibacterianas. 

2. Uniformizar el tamaño de partícula, mediante procesos de tamizado. 

3. Realizar ensayos con diferentes concentraciones de TiO2 y C-TiO2. 

4. Los polvos de TiO2 y C-TiO2 sintetizados ya tienen propiedades 

bactericidas que pueden ser mejoradas con el uso de lámparas UV y un 

sistema de reacción dinámico más eficiente, por lo tanto, se propone 

diseñar un sistema de reacción de compuesto por tubos de cuarzo que 

permitan la transmisión de luz visible cercana a los 400 nm a través de las 

paredes del reactor. 

5. Realizar ensayos para la degradación de compuestos orgánicos derivados 

de la industria química presentes en aguas residuales. 

6. Realizar síntesis de C-TiO2 a temperaturas de 340 °C tomando en cuenta 

los resultados obtenidos en los termogramas. 

7.  Elaborar películas y probar su eficiencia en degradación de 

contaminantes orgánicos en agua utilizando con fuente de irradiación luz 

visible, luz UVA, UVC y UVC, y estudiar sus propiedades como un 

recubrimiento de autolimpieza. 

8. Con base a los resultados obtenidos por el análisis de varianza, se 

recomienda realizar un estudio con más datos incrementando el número 

de niveles en la temperatura y el número de repeticiones en las pruebas 

bacteriológicas, e incluir factores no considerados con el fin de obtener 

una muestra con un mayor número de datos que nos proporcione una 

ANOVA más robusta y un modelo más adecuado para obtener resultados 

más concluyentes sobre los efectos de interacción y el comportamiento de 

los residuales. Y determinar cuáles son los factores que realmente 

intervienen en la variabilidad de la disminución de las UFC/ml. 
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ANEXOS 
 
Anexo 1 

Imágenes obtenidas durante el proceso de síntesis de las nanopartículas de TiO2 

y C-TiO2 y prueba antibacteriana. 

 

Figura A1. a) Síntesis de nanopartículas de TiO2 y C-TiO2, b) Xerogeles de TiO2 y C-TiO2. 

 

 

Figura A2. a) Sistema de reacción dinámico irradiado con luz visible. 

 

  

Anexo 2 

Ecuación de Stokes Einstein 

La función de autocorrelación permite obtener el coeficiente de difusión 

traslacional.Estos valores se usan en la ecuación de Stokes Einstein: 

 

𝑑𝐻 =
𝑘𝑇

3𝜋𝜂𝐷
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dH= diámetro hidrodinámico 

K= constante de Boltzmann 

T= temperatura absoluta 

=viscosidad del solvente 

D= coeficiente de difusión traslacional 

 

Anexo 3 

 

 

 

Figura A3. Síntesis de C-TiO2 (Au–pree et al., 2021).  
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Anexo 4 

 
  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  
Figura A4. Mapeo atómico de los elementos presentes en el TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 500 °C, a) 0% 

polisorbato b) 5% polisorbato, c) 10% polisorbato, d) 20% polisorbato. 
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Figura A5. Mapeo atómico de los elementos presentes en el TiO2 y C-TiO2 sinterizados a 600 °C, a) 0% 

polisorbato b) 5% polisorbato, c) 10% polisorbato, d) 20% polisorbato. 
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Anexo 5 

Tabla A5. Datos obtenidos en el análisis XPS. 

Peak Table 
:   SCAN   
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

0-500 

Ti2p 458.91 1.26 25.35 

C1s 284.8 1.73 15.78 

O1s 530.22 1.35 58.86 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

0-600 

Ti2p 458.96 1.3 25.54 

C1s 284.77 1.63 16.77 

O1s 530.3 1.36 57.69 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

5-500 

Ti2p 458.95 1.32 26.48 

C1s 284.77 1.68 12.88 

O1s 530.29 1.36 60.64 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

5-600 

Ti2p 458.75 1.33 25.35 

C1s 284.79 1.59 16.66 

O1s 530.12 1.41 58 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

10-500 

Ti2p 458.86 1.28 26.72 

C1s 284.72 1.78 13.32 

O1s 530.18 1.35 59.95 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

10-600 Ti2p 458.75 1.37 23.76 
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C1s 284.76 1.58 21.21 

O1s 530.11 1.4 55.03 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

20-500 

Ti2p 458.79 1.28 26.47 

C1s 284.72 1.89 13.03 

O1s 530.12 1.39 60.5 
 

    
Peak Table 
:      
  Name  Peak BE FWHM eV Atomic % 

20-600 

Ti2p 458.72 1.27 25.35 

C1s 284.76 1.69 17.66 

O1s 530.05 1.36 56.99 
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Anexo 6 
 

Código de R-Markdown para el análisis de varianza de los efectos de la 

temperatura y concentración de polisorbato sobre la capacidad 

antibacteriana del TiO2 y C-TiO2. 

 

ANOVA PRUEBA BACTERIOLÓGICA 

GARCÍA LÓPEZ SAÚL 

28/4/2023 

## DISEÑO FACTORIAL 4X2 
#ANOVA PRUEBA BACTERIOLÓGICA "DISEÑO FACTORIAL 4X2" 
Temperatura<-c(500,500,500,500,500,500,500,500,600,600,600,600,600,600
,600,600) 
Concentracion<-c(0,0,5,5,10,10,20,20,0,0,5,5,10,10,20,20) 
UFC<-c(47,48,7,6,5,3,9,36,48,47,48,46,48,48,48,43) 
#Factor y anova 
Temperatura<-factor(Temperatura) 
Concentracion<-factor(Concentracion) 
UFCMod<-lm(UFC~Temperatura+Concentracion+Temperatura*Concentracion) 
UFCANOVA<-aov(UFCMod) 
summary(UFCANOVA) 
summary(UFCMod) 
#Grafica de efectos principales 
Efectos<-data.frame(Temperatura, Concentracion, UFC) 
plot.design(Efectos,fun="mean",main="Efectos principales",xlab="Factor
",ylab="UFC") 

#Grafica de interaccion  
interaction.plot(Temperatura, Concentracion, UFC,main="Interaccion Tem
peratura:Concentracion",xlab="Temperatura",ylab="UFC") 

interaction.plot(Concentracion, Temperatura, UFC,main="Interaccion Tem
peratura:Concentracion",xlab="Concentracion",ylab="UFC") 

plot(fitted(UFCMod),residuals(UFCMod)) 

#COMPROBACIÓN DE LOS SUPUESTOS 
#Histograma de Residuales 
hist(residuals(UFCMod)) 
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library(ggfortify) 

## Warning: package 'ggfortify' was built under R version 4.1.2 

## Warning: package 'ggplot2' was built under R version 4.1.2 

autoplot(UFCMod,1) 

# Grafica de residuales estandarizados vs desviacion estandar 
plot(UFCMod,2) 

#grafica de linealidad o normalidad de los residuales 
qqnorm(rstandard(UFCMod)) 
qqline(rstandard(UFCMod)) 

#comprobacion con prueba de Shapiro para comprobación de la normalidad 
de los residuales 
rstandard(UFCMod) 
shapiro.test(rstandard(UFCMod)) 
 
#prueba de homoceasticidad o de varianzas constantes 
prueba_homocedasticidad=bartlett.test(UFC,Temperatura,Concentracion) 
prueba_homocedasticidad 
 
#Valores ajustados 
fitted(UFCMod) 
residuals(UFCMod) 
rstandard(UFCMod) 
 
#Gráfica de residuales estandarizados con respecto al tiempo o muestre
o 
plot(rstandard(UFCMod)) 

#Gráfica de residuales estandarizados vs valores ajustados de la varia
ble de respuesta 
plot(fitted(UFCMod),residuals(UFCMod)) 

#Gráfica de valores ajustados vs valores reales 
plot(fitted(UFCMod),UFC,pch=19,main="gráfica de Valores ajustados vs V
alores Reales", 
     ylab="valores reales",xlab="valores ajustados") 

#coeficientes del modelo y coeficientes de determinación. Prueba de hi
pótesis para los coeficientes del modelo. 
coef(UFCMod) 

##                           Df Sum Sq Mean Sq F value   Pr(>F)     
## Temperatura                1 2889.1  2889.1  60.425 5.37e-05 *** 
## Concentracion              3 1192.2   397.4   8.312  0.00769 **  
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## Temperatura:Concentracion  3 1216.2   405.4   8.479  0.00725 **  
## Residuals                  8  382.5    47.8                      
## --- 
## Signif. codes:  0 '***' 0.001 '**' 0.01 '*' 0.05 '.' 0.1 ' ' 1 
##  
## Call: 
## lm(formula = UFC ~ Temperatura + Concentracion + Temperatura *  
##     Concentracion) 
##  
## Residuals: 
##     Min      1Q  Median      3Q     Max  
## -13.500  -0.625   0.000   0.625  13.500  
##  
## Coefficients: 
##                                  Estimate Std. Error t value Pr(>|t
|)     
## (Intercept)                     4.750e+01  4.889e+00   9.715 1.05e-
05 *** 
## Temperatura600                 -8.979e-15  6.915e+00   0.000 1.0000
00     
## Concentracion5                 -4.100e+01  6.915e+00  -5.929 0.0003
50 *** 
## Concentracion10                -4.350e+01  6.915e+00  -6.291 0.0002
35 *** 
## Concentracion20                -2.500e+01  6.915e+00  -3.616 0.0068
27 **  
## Temperatura600:Concentracion5   4.050e+01  9.779e+00   4.142 0.0032
46 **  
## Temperatura600:Concentracion10  4.400e+01  9.779e+00   4.500 0.0020
03 **  
## Temperatura600:Concentracion20  2.300e+01  9.779e+00   2.352 0.0465
34 *   
## --- 
## Signif. codes:  0 '***' 0.001 '**' 0.01 '*' 0.05 '.' 0.1 ' ' 1 
##  
## Residual standard error: 6.915 on 8 degrees of freedom 
## Multiple R-squared:  0.9327, Adjusted R-squared:  0.8737  
## F-statistic: 15.83 on 7 and 8 DF,  p-value: 0.0004202 
##  
## [1] 1.040834e-16 
##         1         2         3         4         5         6         
7         8  
## -0.102262  0.102262  0.102262 -0.102262  0.204524 -0.204524 -2.7610
74  2.761074  
##         9        10        11        12        13        14        
15        16  
##  0.102262 -0.102262  0.204524 -0.204524  0.000000  0.000000  0.5113
10 -0.511310  
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##  
##  Shapiro-Wilk normality test 
##  
## data:  rstandard(UFCMod) 
## W = 0.71121, p-value = 0.0002249 
##  
##  
##  Bartlett test of homogeneity of variances 
##  
## data:  UFC and Temperatura 
## Bartlett's K-squared = 22.636, df = 1, p-value = 1.958e-06 
##  
##    1    2    3    4    5    6    7    8    9   10   11   12   13   
14   15   16  
## 47.5 47.5  6.5  6.5  4.0  4.0 22.5 22.5 47.5 47.5 47.0 47.0 48.0 48
.0 45.5 45.5  
##             1             2             3             4             
5  
## -5.000000e-01  5.000000e-01  5.000000e-01 -5.000000e-01  1.000000e+
00  
##             6             7             8             9            
10  
## -1.000000e+00 -1.350000e+01  1.350000e+01  5.000000e-01 -5.000000e-
01  
##            11            12            13            14            
15  
##  1.000000e+00 -1.000000e+00  6.661338e-16  6.661338e-16  2.500000e+
00  
##            16  
## -2.500000e+00  
##         1         2         3         4         5         6         
7         8  
## -0.102262  0.102262  0.102262 -0.102262  0.204524 -0.204524 -2.7610
74  2.761074  
##         9        10        11        12        13        14        
15        16  
##  0.102262 -0.102262  0.204524 -0.204524  0.000000  0.000000  0.5113
10 -0.511310  
##                    (Intercept)                 Temperatura600  
##                   4.750000e+01                  -8.978929e-15  
##                 Concentracion5                Concentracion10  
##                  -4.100000e+01                  -4.350000e+01  
##                Concentracion20  Temperatura600:Concentracion5  
##                  -2.500000e+01                   4.050000e+01  
## Temperatura600:Concentracion10 Temperatura600:Concentracion20  
##                   4.400000e+01                   2.300000e+01 
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Edgar Andrés Chavarriaga Miranda, Alex Arbey Lopera Sepúlveda, Juan Fernando … <1%

32 Internet

bibliotecavirtual.dgb.umich.mx:8083 <1%

33 Internet

catalogo.latu.org.uy <1%

34 Internet

riunet.upv.es <1%

35 Internet

slideplayer.es <1%

36 Internet

www.salud.gob.mx <1%

37 Publicación

Marrero Lopez, David. "Sintesis y Caracterizacion de Nuevos Conductores Ionicos … <1%

38 Trabajos 
entregados

Universidad Juárez Autónoma de Tabasco on 2025-10-02 <1%

39 Internet

datospdf.com <1%
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http://eprints.utm.my/id/eprint/102007/1/SitiHajarAliasPFS2020.pdf
https://repositorio.upct.es/bitstream/handle/10317/7984/tfg-mon-for.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://alicia.concytec.gob.pe/vufind/index.php/Author/Home?author=J%C3%BAarez-Cortijo%2C+Luisa
https://doi.org/10.24275/uami.h702q661v
https://revistaciencia.uat.edu.mx/index.php/CienciaUAT/article/download/1632/1005?in=
https://doi.org/10.22517/23447214.18381
http://bibliotecavirtual.dgb.umich.mx:8083/xmlui/handle/DGB_UMICH/4840?locale-attribute=es
https://catalogo.latu.org.uy/opac_css/doc_num.php?explnum_id=2844
https://riunet.upv.es/bitstream/handle/10251/1983/tesisUPV2696.pdf?isAllowed=y&sequence=1
http://slideplayer.es/slide/2552447/
http://www.salud.gob.mx/unidades/cdi/nom/063ssa13.html
http://gateway.proquest.com/openurl?res_dat=xri%3Apqm&rft_dat=xri%3Apqdiss%3A28945815&rft_val_fmt=info%3Aofi%2Ffmt%3Akev%3Amtx%3Adissertation&url_ver=Z39.88-2004
https://datospdf.com/download/preparacion-y-caracterizacion-de-materiales-compuestos-degradables-_5a44e8eeb7d7bc422b9a609a_pdf


40 Internet

helvia.uco.es <1%

41 Internet

repositoriodigital.uns.edu.ar <1%

42 Internet

rinacional.tecnm.mx <1%

43 Internet

www.educaweb.mx <1%

44 Internet

www.jourlib.org <1%

45 Internet

www.virtualpro.co <1%

46 Publicación

Eduardo San Martín Martínez, Marco Antonio Ramírez Salinas. "Avances de invest… <1%

47 Publicación

Pérez-Sequera, Ana Cristina. "Electroreducción de CO2 para la generación de pro… <1%

48 Internet

archivos.ujat.mx <1%

49 Internet

digital.cic.gba.gob.ar <1%

50 Internet

fdocuments.es <1%

51 Internet

rua.ua.es <1%

52 Internet

sedici.unlp.edu.ar <1%

53 Publicación

Condori, Margarita Mamani. "Evaluación de Impacto del Programa Nacional de S… <1%
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https://helvia.uco.es/xmlui/bitstream/handle/10396/11186/2013000000818.pdf.txt?sequence=3
https://repositoriodigital.uns.edu.ar/bitstream/handle/123456789/7327/ORDUZ%20A.E._TESIS_firmado.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://rinacional.tecnm.mx/bitstream/TecNM/4238/1/D09070109_donacion_tesis_bib.pdf
http://www.educaweb.mx/cursos-de/posgrado-bioquimica/
http://www.jourlib.org/paper/2427242
https://www.virtualpro.co/biblioteca/mejora-de-la-fotoactividad-de-una-pelicula-de-nanocables-de-tio2-anatasa-rutil-codopada-con-fe-n-bajo-irradiacion-de-luz-visible
https://doi.org/10.3926/oms.401
https://gateway.proquest.com/openurl?res_dat=xri%3Apqm&rft_dat=xri%3Apqdiss%3A31252396&rft_val_fmt=info%3Aofi%2Ffmt%3Akev%3Amtx%3Adissertation&url_ver=Z39.88-2004
https://archivos.ujat.mx/2014/divulgacion%20cientifica/SDDC2013.pdf
https://digital.cic.gba.gob.ar/bitstream/handle/11746/8345/11746_8345.pdf-PDFA.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://fdocuments.es/document/modelo-de-disenos-factoriales-y-disenos-2k.html
https://rua.ua.es/dspace/bitstream/10045/69374/3/2015_Martinez_Vilaplana_RiviStudiFenici.pdf
http://sedici.unlp.edu.ar/bitstream/handle/10915/137765/Documento_completo.pdf-PDFA.pdf?isAllowed=y&sequence=1
http://gateway.proquest.com/openurl?res_dat=xri%3Apqm&rft_dat=xri%3Apqdiss%3A30749988&rft_val_fmt=info%3Aofi%2Ffmt%3Akev%3Amtx%3Adissertation&url_ver=Z39.88-2004


54 Internet

bibdigital.epn.edu.ec <1%

55 Internet

depi.tlalnepantla.tecnm.mx <1%

56 Internet

docplayer.net <1%

57 Internet

laorquesta.mx <1%

58 Internet

repositorio.ipicyt.edu.mx <1%

59 Internet

repositorio.uam.es <1%

60 Internet

repositorio.ucsm.edu.pe <1%

61 Internet

repositorioinstitucional.uaslp.mx <1%

62 Internet

repositorioinstitucional.uson.mx <1%

63 Internet

www.adu.org.uy <1%

64 Internet

www.deepdyve.com <1%

65 Internet

zaguan.unizar.es <1%

66 Publicación

Matthias Gehrke. "Angewandte empirische Methoden in Finance & Accounting", … <1%

67 Publicación

Vicente Juan Margarit Benavent. "Síntesis directa de zeolitas monolámina (zeolita… <1%
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https://bibdigital.epn.edu.ec/bitstream/15000/17300/1/CD-7793.pdf
http://depi.tlalnepantla.tecnm.mx/archivos/Generaci%C3%B3n%202018-2020/7.%20NARANJO%20CASTA%C3%91EDA%20FELIX%20ANTONIO.pdf
http://docplayer.net/42269099-Violations-of-the-constant-variances-assumption.html
https://laorquesta.mx/asi-me-tenga-que-amarrar-no-se-llevan-el-agua-gallardo/
https://repositorio.ipicyt.edu.mx/bitstream/handle/11627/4910/TMIPICYTF5S52015.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://repositorio.uam.es/bitstream/handle/10486/682997/vaquero_gonzalez_fernando.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://repositorio.ucsm.edu.pe/server/api/core/bitstreams/2368e553-5599-44fc-92f0-b6696260e971/content
https://repositorioinstitucional.uaslp.mx/xmlui/bitstream/handle/i/8861/TesisD.FE.2024.Efectividad.Olivares.PDF?isAllowed=y&sequence=1
http://repositorioinstitucional.uson.mx/bitstream/20.500.12984/8854/1/perezrodriguezalaind.pdf
http://www.adu.org.uy/enlaces.htm
https://www.deepdyve.com/browse/journals/journal-of-applied-physics/2011/v109/i6?page=13
https://zaguan.unizar.es/record/135856/files/TESIS-2024-260.pdf
https://doi.org/10.1515/9783110586251
https://doi.org/10.4995/Thesis/10251/192880


68 Internet

acervodigital.ufpr.br <1%

69 Internet

bindani.izt.uam.mx <1%

70 Internet

cicese.repositorioinstitucional.mx <1%

71 Internet

docplayer.com.br <1%

72 Internet

dokumen.pub <1%

73 Internet

eprints.ucm.es <1%

74 Internet

its.mx <1%

75 Internet

repositorio.unc.edu.pe <1%

76 Internet

scholar.ufs.ac.za <1%

77 Internet

upcommons.upc.edu <1%

78 Internet

www.coursehero.com <1%

79 Internet

www.fuerzasmilitares.net <1%

80 Internet

www.funlibre.org <1%

81 Internet

www.hebergementwebs.com <1%
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https://acervodigital.ufpr.br/xmlui/bitstream/handle/1884/95692/R%20-%20T%20-%20CAROLINE%20ZARZZEKA.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://bindani.izt.uam.mx/downloads/5q47rn869
https://cicese.repositorioinstitucional.mx/jspui/bitstream/1007/3694/3/tesis_Luis%20Gilberto%20Miranda%20Morales_31%20marzo%202022.pdf
http://docplayer.com.br/5591676-4-3-analise-termica-diferencial-e-calorimetria-exploratoria-diferencial-dta-dsc.html
https://dokumen.pub/fisica-para-ciencias-e-ingenieria-con-fisica-moderna-vol-ii-4a-ed-9786074423037-6074423032.html
https://eprints.ucm.es/33604/1/T36541.pdf
http://its.mx/memorias/40.5CIMM.pdf
https://repositorio.unc.edu.pe/bitstream/handle/UNC/4404/TESIS_Santos%20Roger%20Martell%20Arce.pdf?isAllowed=y&sequence=4
https://scholar.ufs.ac.za/bitstream/handle/11660/7618/TshabalalaZP.pdf
https://upcommons.upc.edu/bitstream/handle/2117/166964/TCGC1de1.pdf?isAllowed=y&sequence=1
https://www.coursehero.com/tutors-problems/Spanish/50644722-Lectura-comprensiva-Spanish-B-p186-En-busca-de-agua-segura-en/
http://www.fuerzasmilitares.net/normatividad/normatividad/decreto_1512_2000_estructura_mindefensa.htm
http://www.funlibre.org/jugueteando/guia.htm
https://www.hebergementwebs.com/procesadores/revision-del-intel-pentium-gold-g6400


82 Internet

www.scielo.org.pe <1%

83 Internet

www.smcytm.com <1%
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http://www.scielo.org.pe/scielo.php?pid=S2077-99172018000400013&script=sci_arttext
https://www.smcytm.com/_files/ugd/4e8987_5ec5c432684c412693e1bf4e420c8f0b.pdf



