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RESUMEN 

 

Actualmente, gracias a los avances tecnológicos e industriales del hombre, el 

problema de la contaminación del agua ha llamado la atención de la comunidad 

científica con la intención de evitar mayores percances. El agua es indispensable 

para el ser humano y el resto de los seres vivos, es empleada en todo tipo de 

actividad: consumo, procesos industriales, riego, entre otros. 

Existen diversos métodos para desinfectar el agua, pero traen consigo algunas 

desventajas. Gracias a la nanotecnología y los procesos avanzados de oxidación, 

es posible obtener una ruta alterna para desinfectar el agua y poder reutilizarla en 

otras actividades, como lo es el riego a hortalizas. 

En este trabajo se realizó el estudio de la síntesis de un material fotocatalítico 

nanoestructurado de dióxido de titanio dopado con plata, por el método sol gel 

asistido por microondas. Se evaluaron diferentes variables en el material: la 

asistencia de microondas en el proceso, la variación de la concentración de plata 

en la muestra y el efecto de una mezcla de fases anatasa/rutilo. El material 

sintetizado fue caracterizado físicamente por TEM, BET, Reflectancia difusa (UV-

Visible), XRD, Raman, y XPS. 

Se realizaron pruebas de desinfección empleando como fuente de radiación la luz 

solar. Se determinó la carga óptima de catalizador. Se evaluó la desinfección por 

medio de pruebas biológicas empleando medios de cultivo de caldo lactosado y 

lauril sulfato, con base en la técnica del número más probable de acuerdo a la 

norma, NOM-112-SSA1-1994. 

De acuerdo a los resultados obtenidos, el mejor fotocatalizador de Ag-TiO2 contiene 

1%w de plata, el dióxido de titanio se encuentra en fase antasa y se sintetizó por el 

método sol-gel asistido por microondas. La carga ideal es de 0.2 g de catalizador 

por litro de agua a desinfectar. El material es capaz de realizar la desinfección hasta 

obtener niveles adecuados para su uso en contacto directo con el ser humano de 

acuerdo a la norma NOM-003-SEMARNAT-1997. 

 
Palabras claves: Fotocatálisis, TiO2, Nanotecnología, Aguas residuales 
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Abstract 
  

Nowadays, thanks to the technological and industrial advances from people, the 

water contamination problems have called the scientific community’s attention with 

the purpose of avoid major mishaps. The water is indispensable for the humans and 

the rest of living beings, it’ is used by every kind of activity: consumption, industrial 

processes, irrigation, and others. 

There are different methods to disinfect the water, but they have some 

disadvantages. Thanks to Nanotechnology and Advanced Oxidation Processes, It’s 

possible to get an alternative route to disinfect the water and can use it in other 

activities like culture irrigation. 

In this Work was made the study of the synthesis of a nanostructured photocatalytic 

material based on titanium dioxide doped with silver by sol-gel microwave assisted 

method. There were evaluated different material’s variables: the microwave 

assistance in the process, the silver concentration in the sample and the effect of a 

mix of faces anatase/rutile. The material synthesized was characterized by TEM, 

BET, diffuse reflectance (UV-Visible), XRD, Raman and XPS. 

The disinfection tests were made employing solar light like radiation source. The 

optimal catalyst’s charge was determined. Disinfection grade was evaluated by 

biological test employing lactose and lauryl sulphate like culture mediums, based on 

the Most Likely Number technical in accordance with the norm NOM-112-SSA1-

1994. 

In accordance with the results obtained, the best Ag-TiO2 photocatalyst contain 1%w 

silver, anatase is the phase in titanium dioxide and was made by sol-gel microwave 

assisted method. The ideal charge is 0.2g of catalyst per liter of water to disinfect. 

The material is capable to realize disinfection until obtain suitable levels for the direct 

contact use with people in accordance with the norm NOM-003-SEMARNAT-1997. 

         

 

Key Words: Photocatalysis, TiO2, Nanotechnology, Wastewater 
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CAPITULO I. INTRODUCCIÓN 
 

 

La calidad del agua es un factor para determinar el bienestar humano debido a que 

es el elemento central de vida de cualquier especie en el planeta y, en la sociedad 

moderna, es indispensable en todo proceso industrial [1]. El agua contaminada por 

fuentes naturales o humanas sigue causando problemas a las personas que se ven 

obligadas a usarla, tanto para su consumo como para el cultivo [2].  

El agua residual es un tipo de agua contaminada principalmente por sustancias 

fecales y orina, de origen humano o animal. La composición del agua residual varía 

dependiendo de su origen. Las aguas residuales industriales contienen gran 

cantidad y variedad de elementos y compuestos tóxicos. Los más abundantes son 

[3]: 

 Metales pesados (Hg, Cr, Cd, Zn, Se y Pb). 

 Plaguicidas. 

 Compuestos a base de nitratos y cianuros 

 Compuestos organoclorados. 

Las aguas residuales domésticas contienen todos los organismos patógenos que 

afectan al ser humano y que se hospedan en el aparato digestivo. Están 

compuestas por nutrientes como fósforo, nitrógeno, carbono y biomoléculas de 

mayor tamaño como grasas polisaturadas. En estas aguas el número de bacterias 

coliformes varía entre 100 y 1000 millones por cada 100 mL [4]. 

Las bacterias coliformes son uno de los tipos de microorganismos más frecuentes, 

se encuentran en el intestino humano o de otras especies y llegan al agua por medio 

de las heces u otros restos orgánicos que producen los organismos infectados con 

ellas. Estas bacterias pueden causar desde nauseas, mareos vómitos leves, 

hemorragias, hasta la muerte [5-6]. 

Para generar un método que proporcione la solución ante el problema de la 

contaminación del agua es necesaria la participación de distintas disciplinas: 

ciencias aplicadas e ingeniería, ciencias biológicas, ciencias de la tierra, ciencias 

sociales y económicas [7]. 
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Se han empleado diferentes métodos para la purificación del agua, pero tienen sus 

limitantes, como son: 

 En la utilización del cloro, siendo el método de desinfección más común, se 

emplean numerosos derivados clorados para llevar a cabo la desinfección. 

La principal desventaja es la generación de subproductos tóxicos, 

encontrándose como subproductos los trihalometanos, ácidos haloacéticos y 

halógenos orgánicos disueltos, que han sido identificados como 

potencialmente cancerígenos en concentraciones menores de 0.1 mg/L. Un 

importante problema es el impacto de los efluentes clorados a los 

ecosistemas que reciben esa agua, de ahí que las aguas residuales deban 

realizar un proceso de decloración del cloro residual presente [8]. 

 La ozonización es ampliamente utilizada en el tratamiento de las aguas, tanto 

potables como residuales. Permite la eliminación de compuestos tanto 

orgánicos como inorgánicos, reduciéndose el sabor, olor, color (TOC por sus 

siglas en inglés) y turbidez de las aguas. Aunque es necesaria su generación 

“in situ” (mediante “descargas eléctricas silenciosas”) y su costo inicial es 

alto, es un potente desinfectante debido a su alta reactividad y poder de 

reducción. Las desventajas de este método es que es altamente corrosivo y 

tóxico, los generadores requieren mucha energía, hay dificultad en el 

almacenamiento y transporte de ozono, además que su vida media es de 25 

minutos a temperatura ambiente, requiere de filtros activados para la 

eliminación de carbono orgánico biodegradable y la generación de varios 

subproductos tóxicos [9]. 

 La desinfección con ultravioleta (UV) es uno de los métodos más prácticos 

debido a que es capaz de inactivar bacterias, virus, esporas y quistes de 

protozoos. Es aplicada en aguas industriales y para la desinfección de agua 

residual tratada. El efecto germicida de la luz UV se vincula a la energía 

asociada a la longitud de onda o frecuencia asociada a dicha luz, que es 

capaz de producir daños fotoquímicos en los ácidos nucleicos de los 

microorganismos. Uno de los grandes inconvenientes de la utilización de la 
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UV es la fotoreactivación, en la cual, los microorganismos son capaces de 

reparar sus ácidos nucleicos dañados; por otro lado, algunos 

microorganismos son capaces de resistir la luz ultravioleta; además se 

requiere un programa de mantenimiento preventivo para controlar la 

acumulación de sólidos en la parte externa de los tubos UV y el proceso se 

ve afectado por la turbidez del fluido y los sólidos suspendidos [10].  

En los últimos años, empleando conocimientos de nuevos campos de estudio, se 

han desarrollado métodos alternos, con la finalidad de reducir gastos y no generar 

subproductos tóxicos. Con los avances en nanotecnología y el empleo de 

fotocatálisis solar, que forma parte de los procesos avanzados de oxidación (PAO), 

se ha trabajado con la remediación de los contaminantes del agua. Uno de los 

fotocatalizadores más empleados es el dióxido de titanio (TiO2). Éste es capaz de 

generar radicales hidroxilo (OH) que tienen alta capacidad oxidante, permitiendo 

llevar la materia orgánica hasta dióxido de carbono y agua; y conservando su 

propiedad como catalizador, no reacciona y permite ser reutilizado en futuros 

procesos [11-13]. 
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CAPITULO II. REVISION DE LITERATURA 

 

2.1. Nanotecnología 

La nanotecnología es la manipulación de la materia en escala atómica, molecular y 

supramolecular. De acuerdo a la Iniciativa Nacional de Nanotecnología (NNI por sus 

siglas en inglés), la defina como la manipulación de la materia con al menos una 

dimensión medida de 1 a 100 nm. El interés de la matera a esta escala reside en 

los fenómenos mecano-cuánticos que se presentan, a diferencia de un material a 

mayor escala o bulto (“bulk”), donde se presentan los fenómenos de la mecánica 

clásica [14]. 

 

La NNI ha descrito cuatro generaciones del desarrollo de la nanotecnología [15,16]: 

1) La primera generación representa la era de “nanoestructuras pasivas” o 

materiales que solo cumplen una función tomando ventaja de las 

propiedades pasivas de los nanomateriales (2000-2005). 

2) La segunda generación introduce “nanoestructuras activas” multitarea, las 

cuales cambiarán de estado durante su uso, respondiendo predeciblemente 

a modificaciones en el medio en el que se encuentran (2005-2010). 

3) La tercera generación comprende “sistemas de nanosistemas”. En esta 

etapa, complejos de nanoherramientas trabajaran juntos para realizar un 

objetivo, teniendo como objetivo clave cambiar información durante el 

proceso (2010-2015). 

4) La cuarta generación es la era de los nanosistemas moleculares, la cual 

involucra el diseño inteligente de dispositivos moleculares y atómicos. En 

esta etapa, un simple producto podrá integrar una amplia variedad de 

capacidades diferentes. (2015-2020). 

Las aplicaciones de la nanotecnología se encuentran en diversos campos e 

industrias, como la farmacéutica [17], constructora [18], biotecnológica [19], energía 

[20], electrónica [21], salud [22], textil [23], alimenticia [24], entre otras. 
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Los materiales nanométricos, o nanomateriales, se pueden clasificar de acuerdo al 

número de dimensiones que se encuentren en régimen nanométrico [25-27] (Figura 

2.1.1): 

1) Materiales de dimensión cero: Las tres dimensiones se encuentran en la 

escala nanométrica (Ejemplo: Nanopartículas). 

2) Materiales de dimensión uno: Dos dimensiones se encuentran dentro de la 

escala nanométrica, teniendo una dimensión variable (Ejemplo: Nanofibras) 

3) Materiales de dimensión dos: Dos dimensiones son de longitud variable y 

una se encuentra dentro del régimen nanométrico (Ejemplo: Películas 

delgadas). 

4) Materiales de dimensión tres: Las tres dimensiones se encuentran fuera de 

la nanoescala, pero el material está conformado por unidades nanométricas 

(Ejemplo: Super-red de nanopartículas). 

2.2. Nanopartículas 

Las nanopartículas se pueden definir como partículas sólidas de un tamaño entre el 

rango de 10-1000 nm [28]. Existen diferentes tipos de nanopartículas, pueden ser: 

metálicas, poliméricas, semiconductoras, cerámicas y compósitos. Existen 

diferentes criterios de clasificación [29]: 

A) Origen: Naturales y antropogenicas.  

B) Tamaño: De 1-10 nm, 10-100 nm y superiores a 1000 nm. 

C) Composición química: Inorgánicos, orgánicos y elementos del reino vivo. 

Figura 2.1.1. Ejemplos de nanomateriales en función a su dimensión: a) Nanopartículas, b) Nanoalambres, 

c) Películas delgadas, d) Super-red de nanopartículas 
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Las propiedades físicas más importantes de las nanopartículas son el área 

superficial, sus características ópticas, su uniformidad, su confinamiento cuántico y 

su funcionalización [30]. 

Las nanopartículas se pueden sintetizar por múltiples métodos, los cuales se 

clasifican en dos grandes grupos (Figura 2.2.1) [31]: 

A. Procesos “Top-down”: Son aquellos métodos en los que, a partir de un 

material “bulk”, se reducen sus dimensiones hasta obtener el material 

nanoparticulado. El método más común de este grupo es la fotolitografía. 

B.  Y Procesos “Bottom-up”: Son aquellos métodos en los que se ensamblan 

átomos o iones hasta incrementar su tamaño dentro de la nanoescala. Por 

ejemplo: Algunos ejemplos son la  deposición química de vapor y el método 

sol-gel. 

Figura 2.2.1. Esquema de las rutas de síntesis "Top-Down" y "Bottom-Up" para la 

síntesis de nanomateriales. 
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Las aplicaciones de las nanopartículas incluyen superficies autolimpiables [32], 

dispositivos electroquímicos [33], sensores [34], diagnóstico médico [35], liberación 

controlada de fármacos [36], refuerzo de las propiedades mecánicas de materiales 

[37], degradación de contaminantes orgánicos [38], entre otras. 

 

2.3. Fotocatálisis 

Dentro del a degradación de contaminantes, aplicando la nanotecnología, la 

fotocatálisis forma parte de los procesos avanzados de oxidación (PAO). Estos 

procesos implican la generación de radicales altamente oxidantes, principalmente 

radicales hidroxilo (OH), capaces de reaccionar con los compuestos orgánicos del 

medio, llevando a cabo la oxidación de estos hasta la formación de compuestos 

sencillos y menos contaminantes [39].  

 La fotocatálisis se inició a estudiar a partir del año 1970, según describe S. J. 

Teichner en su artículo “The origins of the photocatalysis”, donde se definen los 

términos fotocatálisis, fotosíntesis catalítica y fotodegradación. Los primeros 

estudios se basaban en la foto-oxidación de alcanos e hidrocarburos oleafínicos 

[40]. 

Actualmente la IUPAC define a la fotocatálisis como: “El cambio en la velocidad de 

una reacción química bajo la acción de la radiación ultravioleta, visible o infrarroja, 

en presencia de una sustancia que absorbe la luz y participa en la transformación 

química de los participantes de la reacción” [41]. 

A su vez, definen a un fotocatalizador como: “Un material capaz de producir, ante 

previa absorción de luz, transformaciones químicas en una reacción. El estado 

excitado del fotocatalizador interactúa periódicamente con los participantes de la 

reacción, formando intermediarios y regenerarse después de cada ciclo de 

interacciones”. 

La fotocatálisis heterogénea es un proceso en donde alguna de las etapas se lleva 

a cabo mediante la fotogeneración de pares electrón-hueco en la superficie del 

fotocatalizador (F) cuando es irradiado con una longitud de onda específica (hν). 
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Los huecos (h+) pueden oxidar las moléculas adsorbidas, directamente o mediante 

la formación de radicales hidroxilos (OH); mientras que los electrones (e-) son 

atrapados por moléculas oxidantes [42]. Las reacciones que se llevan a cabo 

durante este proceso son las siguientes [43]: 

 

                                                𝐹
ℎ𝜐
→ 𝐹(𝑒− + 𝑝+)                                          (R1) 

                                            ℎ+ +𝐻2𝑂 → 𝑂𝐻 + 𝐻+                                  (R2) 

                                              ℎ+ + 𝑂𝐻− → 𝑂𝐻∘                                        (R3) 

                                               𝑒− + 𝑂2 → 𝑂2
∘−                                           (R4) 

                                        2𝑒− + 𝑂2 + 2𝐻
+ → 𝐻2𝑂2                                   (R5) 

                                 2𝑂2
∘− + 2𝐻2𝑂 → 2𝑂𝐻

∘ + 2𝑂𝐻− + 𝑂2                        (R6) 

                                        𝑒− + 𝐻2𝑂2 → 𝑂𝐻
∘ + 𝑂𝐻−                                  (R7) 

 

El proceso inicia cuando se aplica una radiación adecuada al fotocatalizador 

ocasionando que un electrón de la banda de valencia se excite y pase a la banda 

de conducción, generando un hueco en la banda de valencia (R1). El par electrón-

hueco puede migrar a la superficie y continuar con las secuencias de reacciones.  

Los huecos pueden oxidar las moléculas de agua (H2O) (R2) y los iones hidroxilo 

(OH) (R3) y formar radicales hidroxilo. Por otro lado, los electrones pueden reducir 

al oxígeno disuelto (O2) para formar radicales superóxido (O2°-) (R4) o moléculas de 

peróxido de hidrógeno (H2O2) en caso de haber iones hidrógeno presentes (H+) (R5). 

Estas dos productos pueden seguir reaccionando para formar más radicales 

hidroxilo, como se puede apreciar en las últimas dos reacciones (R6-R7).  

 

Cabe mencionar que el par electrón-hueco no siempre logra desatar esta cadena 

de reacciones, su tiempo de vida se encuentra en el orden de nanosegundos, por 

lo que puede ocurrir la recombinación del electrón-hueco y liberar la energía en 
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forma de calor (recombinación no radioactiva) o liberando fotones (recombinación 

radioactiva). La recombinación puede ocurrir en el interior de la partícula o en la 

superficie de esta, en caso de no encontrarse con moléculas adsorbidas (Figura 

2.3.1) [44]. 

 

No cualquier material puede funcionar como un fotocatalizador. De acuerdo al 

diagrama de bandas de energía (Figura 2.3.2) los materiales se pueden clasificar 

en metales, aislantes y semiconductores [45].  

Los metales presentan su banda de valencia y de conducción solapados, lo que 

permite que los electrones exteriores se encuentren compartidos con todos los 

átomos como un mar de electrones, por ello es que son buenos conductores de la 

electricidad y el calor.  

La banda de valencia y la banda de conducción de los materiales aislantes se 

encuentran separados por una brecha energética, conocida como band gap o zona 

prohibida, muy alta; lo que impide que los electrones de la última capa de valencia 

Figura 2.3.1. Procesos que ocurren en el semiconductor al ser irradiado. Se puede apreciar la 

formación del par electrón-hueco, la recombinación de este y la oxido-reducción de los reactivos 

que se adsorben en el fotocatalizador. 
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puedan pasar a la banda de conducción, es por esto que los materiales aislantes no 

permiten la conducción de calor o electricidad.  

Por último, los materiales semiconductores presentan propiedades de un metal a 

altas temperaturas y un material aislante a bajas temperaturas. Su valor de band 

gap se encuentra entre los materiales metálicos y los aislantes, por ello, algunas 

condiciones del medio puedan excitar a los electrones de la banda de valencia para 

pasar por la brecha prohibida y llegar a la banda de conducción. Gracias a esta 

propiedad es que los materiales semiconductores se pueden emplear como 

fotocatalizadores. 

 

Dentro de los fotocatalizadores más empleados se encuentra el dióxido de titanio 

(TiO2), el cuál ha sido ampliamente estudiado y usado para la remoción de 

contaminantes orgánicos debido a sus propiedades físicas y químicas, como su alta 

estabilidad química y actividad superficial [46,47]. 

 

 

Figura 2.3.2 Esquema energético de las bandas de un metal, un semiconductor y un aislante 
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 2.4. Dióxido de titanio como material fotocatalítico 

En los últimos años el dióxido de titanio ha sido de gran interés para la comunidad 

científica. Tiene muchos campos de aplicación, como su empleo en sensores [48], 

celdas solares [49], superficies autolimpiables [50], agentes anticancerígenos [51], 

dispositivos electroquímicos [52] y degradación de compuestos orgánicos [53]. 

 

El dióxido de titanio es bien conocido como un excelente fotocatalizador que permite 

la degradación y finalmente la mineralización de compuestos xenobioticos del agua 

[54]. Este fotocatalizador es usado para la remoción de una amplia variedad de 

compuestos orgánicos, esto debido a las propiedades únicas que tiene, como su 

alta estabilidad química y su habilidad de ser activado bajo la luz solar, por su buena 

eficiencia de degradación de contaminantes, por su insolubilidad en el agua, 

facilidad de síntesis y bajos riesgos para el medio ambiente y el ser humano [55]. 

 

La actividad fotocatalítica del dióxido de titanio es depende de su área superficial, 

tamaño y distribución de partícula, porosidad, valor de band gap y cristalinidad. 

Probablemente la propiedad más importante es el tamaño de partícula; ya que de 

esta depende la razón área superficial/volumen, obteniendo valores elevados 

mientras más pequeño el tamaño de partícula y, por tanto, mayor área activa para 

la fotocatálisis [56].  

 

El TiO2 es un cerámico polimórfico, esto es, que puede tener más de una fase 

cristalina diferente. Son tres sus fases cristalinas más comunes: brokita, anatasa y 

rutilo (Figura 2.4.1). Cada una tiene propiedades y aplicaciones distintas (Tabla 

2.4.1). La fase brokita se obtiene mediante operaciones de alta presión, mientras 

que la  anatasa se obtiene a bajas temperaturas. Ambas son metaestables y se 

convierten irreversiblemente en rutilo, la fase estable, al incrementar su temperatura 

[57,58]. 
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Tabla 2.4.1 Propiedades de las fases del dióxido de titanio [59] 

Fase Brokita Anatasa Rutilo 

Estructura 

cristalina 
Ortorrómbica 

Tetragonal centrada 

en el cuerpo 
Tetragonal simple 

Parámetros 

reticulares (Å) 

a= 5.4558 

b= 9.1819 

c= 5.1429 

a= 3.777 

c= 9.501 

a= 4.593 

c= 2.961 

Temperatura de 

estabilidad 
< 400 °C 300 – 700 °C 500 – 1200 °C 

Aplicaciones Microelectrónica 

Fotocatálisis 
Antibacterial 

Producción de energía 
Aislante térmico 

Colorantes 
Catalizadores 
Ornamental 

 

Figura 2.4.1. Fases cristalinas del TiO2. A) Anatasa, B) Rutilo, C) Brokita 
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El TiO2 tiene un valor de band gap de 3.2 eV para la fase anatasa y 3.0 eV para la 

fase rutilo, correspondiente a la región de radiación de UV cercano (< 380 nm). A 

pesar que la distancia de banda prohibida de la fase rutilo sea menor que la fase 

anatasa, este no es fotoactivo. Esto se debe a que, de acuerdo a sus diagramas de 

bandas, el rutilo presenta una banda prohibida directa (el máximo valor de la banda 

de valencia y el mínimo valor de la banda de conducción presentan el mismo 

momento) mientras que la anatasa presenta una banda prohibida indirecta (el 

máximo valor de la banda de valencia y el mínimo valor de la banda de conducción 

no presentan el mismo momento), y el tiempo de vida del par electrón hueco es 

menor en los band gap directos que en los indirectos, por lo tanto la velocidad de 

recombinación del par es mayor y no tiene tiempo suficiente para generar la serie 

de reacciones para la fotocatálisis [60]. 

Además de esta propiedad electrónica que define al rutilo como mal fotocatalizador, 

otra deficiencia es su tamaño de partícula, que es mayor debido a los procesos de 

Figura 2.4.2. Diagrama de las bandas de valencia y conducción del TiO2 

con su fase anatasa y rutilo combinados. 
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altas temperaturas requeridos para llevar a cabo su síntesis. A pesar de esto, en 

algunos casos el fotocatalizador en fase anatasa tiene mejor rendimiento en 

fotocatálisis si se combina con su fase rutilo. Por ejemplo, el dióxido de titanio 

comercial degussa P25 tiene una composición de fases 78% anatasa, 14% rutilo y 

8% amorfo. Se ha postulado que este efecto se debe a que la banda de conducción 

de la anatasa retiene los electrones que fueron excitados de la banda de valencia 

del rutilo, evitando el proceso de recombinación (Figura 2.4.2) [61, 62]. 

Para su aplicación en fotocatálisis solar, considerando el espectro solar (Figura 

2.4.3), el TiO2 se aprovecha menos del 10% de la radiación solar debido a su alto 

band gap; es por ello que se recurre a modificar al material para incrementar su 

rendimiento mediante diferentes vías [63]: 

A. Dopar el TiO2 con otros elementos para modificar sus propiedades 

electrónicas y, con ello, sus propiedades ópticas. 

B. Sintetizar el TiO2 con compuestos colorantes orgánicos o inorgánicos para 

poder mejorar sus propiedades ópticas en la región visible del espectro solar. 

C. Sintetizar nanocompositos de TiO2 con metales que presenten plasmones 

superficiales. 

D. Modificar la superficie del TiO2 con otros semiconductores para alterar sus 

propiedades de transferencia de carga. 

Figura 2.4.3. Espectro solar a nivel del mar. La región sombreada representa la 

porción del espectro solar que absorbe el TiO2 
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Con respecto al tema del dopaje, se ha realizado la síntesis del TiO2 incorporando 

elementos metálicos y no metálicos. En el caso de los átomos metálicos, se ha 

reportado que la incorporación de hierro reduce la energía del band gap e 

incrementa su capacidad de foto oxidación durante su exposición a la región de luz 

cercana al visible [64]. El platino incrementa la velocidad de eliminación de 

contaminantes orgánicos, esto debido a que el platino reduce la velocidad de 

recombinación del par electrón y tiene propiedades termocatalíticas [65]. La 

incorporación de nanopartículas de metales nobles permite aprovechar una mayor 

región en el espectro visible e infrarrojo debido a la resonancia de plasmones 

superficiales característica de estas nanopartículas, además que incrementa el 

tiempo de separación de los pares electrón hueco [66]. 

 

Por otro lado, dentro del grupo de elementos no metálicos que se han trabajado en 

el dopaje del TiO2, el nitrógeno ha sido ampliamente usado debido a su comparable 

tamaño iónico, que le permite introducirse a la red del TiO2. La incorporación del 

nitrógeno permite reducir el band gap y lograr que el TiO2 tenga actividad 

fotocatalítica en la región del espectro visible [67, 68]. Otros elementos no metálicos 

con los que se han trabajado son el carbono, flúor y azufre [69]. 

 

El mecanismo de fotoactividad del TiO2 dopado con metales y no metales (Figura 

2.4.4) consiste en la aparición de niveles energéticos cercanos a la banda de 

conducción y la banda de valencia respectivamente, ocasionando que la energía 

necesaria para la excitación electrónica sea menor a la energía que se requiere en 

el TiO2 puro.  El dopaje con los metales permite la captura de electrones después 

de ser excitados de la banda de valencia del TiO2 con una radiación hν2. Los niveles 

energéticos sobre la banda de valencia, otorgados por los átomos no metálicos, 

facilitan la formación del par electrón-hueco al emplear la radiación de la luz visible 

hν3 [70].    
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2.4.1 La plata como dopante 

Desde hace muchos años se han empleado compuesto e iones de plata con fines 

tanto higiénicos como de salud. Algunas sales de plata han demostrado ser 

efectivas contra quemaduras, osteomielitis crónica severa, infecciones del tracto 

urinario e infecciones por catéteres venoso centrales. Con el paso del tiempo se ha 

disminuido su uso debido al desarrollo de antibióticos y otros agentes 

desinfectantes. A pesar de esto, la plata y sus diversos compuestos siguen siendo 

un campo interesante de investigación debido a las propiedades biológicas y 

fisicoquímica [71, 72].    

 

Los compuesto y iones de plata tiene un amplio espectro antibacterial, siendo 

altamente tóxico para muchos microorganismos, incluyendo 16 especies principales 

de bacterias. No se conoce el mecanismo exacto del efecto antimicrobial, pero hay 

varias teorías de cómo se lleva a cabo (Figura 2.5.1) [73]: 

Figura 2.4.4 Mecanismo de fotoactividad en el TiO2 dopado con metales y no metales. 
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A. Las nanopartículas de plata se pueden anclar a la pared celular de la 

bacteria, penetrarla y generar cambios estructurales, ocasionando la 

permeabilidad de la célula y su muerte. 

B. Las nanopartículas de plata pueden reaccionar con el medio celular y generar 

radicales que destruirán la membrana celular. 

C. Los iones de plata pueden penetrar el interior de la célula e interaccionar con 

los grupos tiol de muchas enzimas vitales, logrando inactivarlas. Al 

inactivarse las enzimas respiratorias se generan especies de oxígeno 

reactivo que terminan atacando a la célula misma. 

D. Debido a que la plata es un ácido de Lewis, puede interaccionar con algunas 

moléculas de la célula que sean bases de Lewis. La plata puede enlazarse 

al fosforo y al azufre de las bases nitrogenadas del ADN, trayendo como 

consecuencia la inhibición de la señal de transducción y la muerte celular. 

E. La inhibición de la señal de transducción también se puede llevar a cabo por 

la desfosforilación de tirosina ocasionado por la presencia de plata en la 

célula.  

 

Figura 2.5.1 Esquema de los mecanismos propuestos del efecto antibacterial de la plata. 
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2.4.2 Método sol-gel 

Para obtener un material fotocatalítico con mejores propiedades, se han 

desarrollado diferentes métodos para la síntesis del TiO2, como lo es el método 

hidrotermal [74], solvotermal [75], por sonoquímica [76], por deposición química de 

vapor [77], por deposición física de vapor [78], micela inversa [79] y sol-gel [80].  

 

El método sol-gel ha sido ampliamente usado para la síntesis de cerámicos 

inorgánicos y vidrios. Es un método económico, sencillo y se lleva a cabo a bajas 

temperaturas. El método consiste en la formación de una disolución denominada 

“sol”, que es una suspensión coloidal de partículas nanométricas, mediante la 

hidrólisis de alcóxidos metálicos, posteriormente se efectúa una polimerización o 

policondensación para transitar a una fase denominada “gel”, que sólido constituido 

por una fase líquida inmovilizada en una fase sólida. Dependiendo de cómo se lleve 

a cabo el secado durante la condensación, se pueden generar diferentes productos; 

si el proceso de secado es a temperatura ambiente se pueden formar cerámicos 

porosos, como aerogeles o xerogeles, o si el secado se realiza a alta temperatura 

se pueden formar cerámicos densos o vidrios [81, 82].  

 

El mecanismo de reacción de la hidrólisis consiste en la sustitución de los grupos 

alcóxido por grupos OH hasta estar completamente sustituido el metal. En el caso 

del TiO2, el precursor metálico Ti(OR)n será sustituido por grupos OH hasta obtener 

Ti(OH)n. La condensación consiste en la formación de cadenas “Metal-Óxido-Metal” 

mediante la reacción de los metales hidroxilados o parcialmente hidroxilados. Las 

reacciones que ocurren en el proceso son las siguientes [83]: 

Hidrólisis 

                              𝑇𝑖(𝑂𝑅)𝑛 + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝐻)(𝑂𝑅)𝑛−1 + 𝑅𝑂𝐻                   (R8) 

                          𝑇𝑖(𝑂𝐻)(𝑂𝑅)𝑛−1  + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝐻)(𝑂𝑅)𝑛−2 + 𝑅𝑂𝐻              (R9) 
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Condensación 

                             -𝑇𝑖-𝑂𝐻 +  𝐻𝑂-𝑇𝑖- →  -𝑇𝑖-𝑂-𝑇𝑖- + 𝐻2𝑂                          (R10) 

                             -𝑇𝑖-𝑂𝑅 +  𝐻𝑂-𝑇𝑖- →  -𝑇𝑖-𝑂-𝑇𝑖- + 𝑅𝑂𝐻                         (R11) 

 

2.7 Justificación 

El propósito de este proyecto es producir un material fotocatalítico que sea capaz 

de aprovechar la radiación solar y tenga un alto índice de desinfección; con la 

finalidad de que sea empleado en el tratamiento de aguas residuales como medida 

de prevención para evitar las enfermedades ocasionadas por el uso de agua no apta 

para contacto o consumo humano. Para lograr este propósito, se sugiere realizar la 

síntesis y evaluación de nanopartículas de dióxido de titanio dopado con plata (Ag-

TiO2) mediante el método sol gel asistido por microondas.    

 

La técnica de fotocatálisis es ampliamente empleada para la remoción de 

contaminantes orgánicos, aunque también ha sido usada extensivamente en la 

destrucción de especies microbianas [84-87]. El mecanismo de la inactivación 

microbiana fotocatalítica fue propuesta por Matsunaga [88]. El efecto antimicrobiano 

del TiO2 es atribuido a los radicales hidroxilos y superóxidos generados dentro del 

proceso de la fotocatálisis, en dónde la membrana celular de la bacteria es el sitio 

primario de ataque, a través de la oxidación de los fosfolípidos, principal compuesto 

de la membrana plasmática; hasta conducir a la lisis celular [89, 90]. Se ha reportado 

que el TiO2 alcanza una desinfección del 50% comparado con el agua tratada, 

después de un ciclo de trabajo de tres horas de exposición al sol [91].  

 

Se han realizado algunas investigaciones del dióxido de titanio dopado con plata 

Ag-TiO2 en diferentes formas estructurales, como core-shell, nanoalambres, 

nanopelículas y nanopartículas; para su aplicación en fotocatálisis [92-95]. La 
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incorporación de la plata permite obtener niveles energéticos bajo la banda de 

conducción para reducir el valor de band gap, permite la retención electrónica para 

disminuir la velocidad de recombinación del par electrón-hueco, y además, 

dependiendo de la ubicación de la plata en la estructura del TiO2, se puede 

aprovechar su capacidad bactericida para la remoción de contaminantes biológicos 

en las aguas residuales.  

El método sol gel se ha empleado para la síntesis del TiO2 y trae como ventaja que 

es un método sencillo de llevar a cabo, no requiere equipos costosos, no se generan 

contaminantes y trabaja a bajas temperaturas. Además el método permite la 

incorporación de otros elementos a la estructura del TiO2, lo cual facilita el propósito 

de este proyecto. 

 

El empleo del microondas para la asistencia de síntesis de materiales genera 

muchas ventajas en el producto final de la síntesis: permite realizar las reacciones 

a mayor velocidad; el material obtenido es más homogéneo debido a la producción 

eficiente de calor interno a comparación de los métodos de convección y 

conducción; un tamaño de partícula más pequeño y el proceso se realiza 

controlando los parámetros de presión y temperatura, facilitando la repetición del 

trabajo [96].  Se han realizado numerosos trabajos en la síntesis de materiales 

cerámicos incorporando la asistencia por microondas y han obtenido resultados 

satisfactorios con los productos [97-99]. 

 

Por todas estas características planteadas, se espera que el dióxido de titanio 

dopado con plata y sintetizado por el método sol gel asistido por microondas tenga 

la capacidad de funcionar como un potente fotocatalizador para su uso en la 

desinfección de aguas residuales empleando la radiación solar.    
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CAPITULO III. OBJETIVOS E HIPÓTESIS 

 

3.1. Hipótesis 

La presencia de plata en las nanopartículas de Dióxido de titanio mejorará al menos 

90% la desinfección de las aguas residuales mediante la fotocatálisis solar. 

 

3.2. Objetivo General 

Sintetizar mediante sol gel asistido por microondas nanopartículas de dióxido de 

titano dopadas con plata (Ag-TiO2) para su aplicación en fotocatálisis solar 

 

3.3.  Objetivos Particulares 

 

3.2.1 Sintetizar nanopartículas de TiO2 dopadas con plata a diferentes 

porcentajes en peso (0.1, 1, 2, 5, 7, 10%w).Comparar la actividad 

fotocatalítica de las nanopartículas de TiO2-Ag sintetizadas por sol gel 

(SG) y sol gel asistido por microondas (SG MW). 

3.2.2 Caracterizar las nanopartículas de TiO2 dopadas con plata mediante 

TEM, BET, Reflectancia Difusa (UV-Vis), XRD,  Raman y XPS. 

3.2.3 Evaluar la capacidad fotocatalítica de las nanopartículas de TiO2 

dopadas con plata en la desinfección de agua residual tratada  

domestica mediante la técnica del número más probable. 

3.2.4 Comparar la actividad fotocatalítica para desinfección de aguas 

residuales con las nanopartículas de TiO2-Ag a diferentes relaciones 

anatasa/rutilo. 

3.2.5 Determinar la carga del catalizador por litro de agua para la 

fotocatálisis. 
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CAPITULO IV. METODOLOGÍA 

 

4.1. Síntesis de las nanopartículas de dióxido de titanio dopadas a diferentes 

porcentajes de plata. 

Es desarrollo de la síntesis se encuentra esquematizado en la Figura 4.1.1 

La síntesis se realizó por el método sol-gel a partir de una relación molar 

0.04:1.3:160 de Tetraisopropóxido de titanio (TTIP, 97% ALDRICH), 2-propanol  

(99.9% J.T. Baker), agua, respectivamente, bajo una metodología ya estipulada 

[100]. La solución TTIP-alcohol se llevó a cabo bajo atmósfera inerte y temperatura 

ambiente (Figura 4.1.2). Durante la reacción de hidrólisis, se agregó el dopante, 

nitrato de plata (99.9% Sigma-Aldrich), en una cantidad a correspondiente a  0.1, 1, 

2, 5, 7 y 10 porcentaje en peso (%w) disuelta en los 160 mol de agua (Figura 4.1.3). 

 

Figura 4.1.1 Diagrama de la metodología empleada para la síntesis del Ag-TiO2 
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Se aplicó un tratamiento por microondas a una porción de las disoluciones en el 

equipo Synthos 3000 (Anton Paar), bajo agitación a velocidad media, en donde la 

temperatura del proceso se controló por 60 minutos a 215 °C y se observó los 

cambios en la presión dentro de los viales de reacción. Las muestras obtenidas se 

enfriaron a temperatura ambiente 

 

El material sintetizado por sol-gel y sol-gel asistido por microondas fue lavado y 

filtrado empleando agua desionizada y una bomba de vacío para acelerar el proceso 

Figura 4.1.2. Sistema de reacción controlando una atmosfera inerte al 

emplear un flujo constante de nitrógeno. 

Figura 4.1.3 Disoluciones formadas después de la adición del 

agua con el nitrato de plata 
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(Figura 4.1.4). Se secó a temperatura ambiente por 18 horas y a 80 °C por 20 horas 

(Figura 4.1.5). Posteriormente se llevó a cabo la calcinación de la muestra a 550 °C 

por tres horas y se pulverizó en un mortero (Figura 4.1.6). Para la evaluación de las 

fases cristalinas, se modificó la temperatura de calcinado a 650 °C y 700 °C por 

muestra. 

 

Figura 4.1.4 Lavado y filtrado de las muestras empleando 

una bomba de vacío para acelerar el proceso 

Figura 4.1.5. Muestra de Ag-TiO2 después de la etapa de secado 



25 

 

 

4.2 Caracterización física del material. 

La caracterización física del material se realizó con el fin de confirmar que el material 

sintetizado haya sido el deseado, es decir, encontrar dióxido de titanio en fase 

Anatasa/Rutilo en tamaño nanométrico y con presencia de plata en su estructura. 

También con el objetivo de determinar la morfología, tamaño de grano, área 

superficial y composición. Esto permitió evaluar y comparar las diferentes 

variaciones realizadas en la síntesis del material.  

 

Se realizó un análisis morfológico mediante microscopía electrónica de barrido de 

alta resolución (HRTEM), usando el microscopio JEOL JEM 2000FX. La muestra 

fue pulverizada y dispersada en acetona empleando ultrasonido a temperatura 

ambiente y después fue propagada en una microred de cobre-carbón. La operación 

se llevó a cabo operando a 200 kV y usando un filamento de LaB6. 

 

El área superficial específica y el tamaño de poro de los fotocatalizadores fueron 

determinados mediante la isoterma de desorción empleando el método Brunaue-

Emmett-Teller (BET) y del isoterma de desorción usando el método Barret-Joyner-

Halender; utilizando el equipo Autosorb iQ2. 

Figura 4.1.6. Muestras de AgTiO2 a diferentes concentraciones de plata después de la calcinación a 550 °C y 

de la pulverización con mortero 
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Se determinaron los valores de band gap de las muestras mediante la medición de 

reflectancia difusa con el equipo se espectrofotometría Cary 5000 UV-Vis-NIR 

Varian, y mediante la función de Kubelka-Munk [101]. 

 

Para el estudio de la estructura cristalina se realizó un análisis de difracción de rayos 

x usando un equipo de difracción Bruker D8 Advanced con un tubo sellado de cobre 

que genera radiación de Cu Kα (λ = 1.5406 Å) dentro de los ángulos de Bragg 10 < 

20 < 80° en pasos de 0.01°.  

 

Las mediciones de espectroscopía Raman fueron obtenidas con el equipo  LabRAM, 

Horiba Scientific con un láser de Nd:YAG (λ = 1.5406 nm, voltaje de salida de 

80mW). Las muestras fueron analizadas con un voltaje de 6mW sobre un área con 

diámetro de 1.5 μm usando un microscopio con objetivo 10X. 

 

Se obtuvo un espectro fotoelectrónico de rayos X de las muestras empleando un 

espectrómetro Perkin-Elmer PHI 5100 equipado con un analizador semiesférico de 

electrones y un ánodo dual de Al/Mg. Se usó una fuente de rayos X de Mg Kα (hv = 

1253.6 eV).   

 

4.3 Pruebas fotocatalíticas para la desinfección del agua 

El sistema de reacción se llevó a cabo en un cristalizador, empleando 0.5 gramos 

del fotocatalizador por litro de agua y un volumen de 100 mL de agua tratada 

obtenida de la planta tratadora número 4 de la Universidad Autónoma de Querétaro 

campus Aeropuerto, ubicado en la Carretera a Chichimequillas S/N en Terrenos 

Ejidales Bolaños, CP 76140, estado de Querétaro.  
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Se expuso a la radiación solar en agitación constante por tres horas (Figura 4.3.1). 

El horario en el que se realizó el trabajo de fotocatálisis fue de las 10:00 a 16:00 

horas, periodo en el que se alcanza la mayor radiación solar, partiendo de un 

mínimo de índice de radiación de 300 W/m2 y alcanzando un máximo de 1000 W/m2; 

los datos fueron obtenidos del sitio web del centro meteorológico de la UNAM 

campus Juriquilla (Longitud 100°26’48.81’’ Oeste, Latitud 20°42’14.87’’ Norte, Altura 

1946 m). Se tomaron muestras a tiempo 0 y 180 minutos.  

 

Para la determinación de la mejor concentración de plata, se evaluaron las muestras 

con 0.1, 1 y 10% en peso de plata. Por los resultados obtenidos, se realizó una 

repetición de la prueba evaluando las muestras con 1, 2, 5, 7 y 10% en peso de 

plata. 

Se repite la prueba de desinfección comparando entre una muestra sintetizada por 

el método sol gel y otra por el método sol gel asistido por microondas. 

También se realizó la fotocatálisis empleando las tres muestras que se calcinaron a 

diferentes temperaturas (550, 650 y 700 °C). 

Una vez que se determinaron las condiciones de síntesis óptimas del catalizador, 

se evaluaron cargas de 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.5 y 0.9 gramos de catalizador por litro 

de agua tratada. También se realizó una prueba de fotólisis (sin carga de 

catalizador) 

 

Figura ¡Error! No hay texto con el estilo especificado en el documento. Sistemas 

de reacción para las pruebas de fotocatálisis 
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4.4 Pruebas biológicas del agua desinfectada. 

Para determinar el grado de desinfección en el agua que se logró por la fotocatálisis 

solar probando las diferentes muestras de Ag-TiO2, se empleó la técnica de 

cuantificación por el número más probable; establecida por la Norma Oficial 

Mexicana NOM-112-SSA1-1994 de Bienes y Servicios. 

 

Se emplearon los medios de cultivo lactosado y lauril sulfato (Tabla 4.4.1). El caldo 

lactosado se preparó suspendiendo 13 g del polvo por cada litro de agua 

desionizada, se introdujeron 10 mL de la disolución en tubos de ensayo con 

campanas de Durham y se esterilizaron en autoclave por 30 minutos a 120°C. El 

caldo lauril sulfato se preparó suspendiendo 35.6 g del polvo por cada litro de agua 

desionizada, se introdujeron 10 mL de la disolución en tubos de ensayo con 

campanas Durham y se  esterilizaron en autoclave por 15 minutos a 120°C.  

 

 

Se realizaron diluciones del agua desinfectada desde una concentración de 10-1 

hasta 10-5. Una vez que los medios de cultivo estuvieran a temperatura ambiente, 

se adicionó un mililitro de cada disolución del agua desinfectada en un tubo de 

ensayo de cada medio de cultivo, realizando esta operación por triplicado. Se realizó 

la misma operación para una muestra de agua tratada sin desinfectar. Se 

conservaron tres tubos de cada medio de cultivo para que sirvieran como blanco 

(Figura 4.4.1). Todo este proceso se llevó a cabo en un área de trabajo aséptico. 

Tabla 4.4.1 Microorganismos que se consideran positivos en los caldos lactosado y lauril sulfato. 

Caldo lactosado Caldo lauril Sulfato 

Escherichia coli ATCC 25922 
K. pneumoniae ATCC 700603 
Citrobacter freundii 
E. faecalis ATCC 29212 
P. aeruginosa ATCC 27853 
Salmonella typhimurium ATCC 14028 

Enterobacter aerogenes 
Escherichia coli ATCC 25922 
Salmonella typhimurium ATCC 14028 
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Se metieron los tubos a una incubadora a 35 °C y se revisaron a las 12 y 24 horas. 

Los tubos con un crecimiento celular positivo tendrán una producción de gases en 

el interior, debido al metabolismo microbiano, y ocasionarán que la campana de 

Durham flote (Figura 4.4.2).  

 

 

Figura4.4.1 Tubos con medio de cultivo de caldo lauril sulfato (izquierda) y caldo 

lactosado (derecha) después de la inoculación. 

Figura 4.4.2  Resultados positivos en los medios de cultivos. Es posible apreciar la formación de 

gas en el interior de los tubos ocasionando que la campanita de Durham flote. 
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Se registró en una tabla el número de tubos positivos obtenidos por cada disolución. 

Se utilizó la tabla de la NOM-112-SSA1-1994 para determinar el “número más 

probable” (NMP) a partir del número de tubos positivos de las disoluciones, y se 

compara el valor obtenido con los datos establecidos por la norma NOM-003-

SEMARNAT-1997 de los límites máximos permisibles de coliformes fecales  
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CAPITULO V. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

5.1 Caracterización física del material. 

5.1.1 Caracterización por microscopía electrónica de transmisión (TEM). 

La Figura 5.1.1 muestra las imágenes obtenidas por TEM del Ag-TiO2 al 1%w (A- 

B) y al 10%w (C-D). Es posible apreciar que el material obtenido está en forma de 

partículas y se encuentra en el régimen de los nanómetros ya que no superan los 

50 nm de diámetro. Esto es benéfico ya que sirve como indicio para saber que la 

Figura 5.1.1 Imágenes obtenidas por TEM del Ag-TiO2 al 1% w (A y B) y al 10%w (C y D). Se 

indica con recuadros rojos algunas nanopartículas con morfología cúbica. 
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relación área superficial/volumen es grande y esto será favorable para la 

fotocatálisis [102]. 

También se puede observar que las nanopartículas están aglomeradas y tienen 

morfología esférica y cúbica. Comparando las imágenes de las diferentes 

concentraciones, es posible observar que no hay cambios apreciables, por lo tanto 

el incremento de la concentración de plata, en un bajo rango, no genera cambios en 

la morfología de las nanopartículas. 

 

5.1.2 Determinación del área superficial y tamaño de poro (BET).  

La Figura 5.1.2 corresponde a la gráfica de la isoterma de adsorción de la muestra 

de Ag-TiO2 a 0.1%w. La isoterma obtenida es del tipo III, el cual representa a los 

materiales con baja interacción adsorbato-adsorbente, característico de los 

materiales hidrofóbicos [103].  

 En la Tabla 5.1.1 se encuentran registrados los valores del área superficial y 

diámetro de poro de las muestras de Ag-TiO2 sintetizadas por SG Mw. Se observa 

una considerable reducción del área superficial casi del 50% a lo que se reporta en 
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Figura 5.1.2 Isoterma de adsorción del Ag-TiO2 a 0.l %w. 
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otros trabajos del TiO2 asistido por Mw [104]. Un área superficial grande proyecta 

una alta capacidad fotocatalítica, ya que este es un fenómeno de superficie; por lo 

tanto, el resultado obtenido podría indicar un bajo rendimiento en la fotocatálisis.  

 

Esta reducción del área superficial se atribuye a la plata, ya que se puede observar 

que al incrementar su concentración se obtiene una menor área superficial, 

alcanzando 39.89 m2/g para el AgTiO2 al 10%w. Es posible que la plata se ubique 

dentro de los poros del TiO2, ocasionando la disminución del área superficial [105].  

 

Tabla 5.1.1 Valores del área superficial y diámetro de poro de las muestras de AgTiO2 sintetizadas por SG 

Mw obtenidos mediante 

Material Área superficial (m2/g) Diámetro de poro (nm) 

TiO2 110 6.6 

AgTiO2 0.1%w 68.557 6.5 

AgTiO2 1%w 51.938 6.5 

AgTiO2 10%w 39.894 6.5 

 

 

5.1.3 Reflectancia Difusa (UV-Vis).  

Mediante la espectrofotometría de UV-VIS se obtuvieron los valores de reflectancia 

de las diferentes muestras de Ag-TiO2, con los que se pudieron calcular los valores 

de band gap (Tabla 5.1.2) empleando la ecuación de Kubelka-Munk: 

 

𝐹(𝑅) =
(1−𝑅)2

2𝑅
=
𝑘

𝑠
=
𝐴𝑐

𝑠
                                           (1) 

 

Donde F es el valor de Band gap, R es la reflectancia, k el coeficiente de absorción, 

s el coeficiente de dispersión, c la concentración de las especies absorbidas y A la 

absorbancia. 
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Se observa una reducción del band-gap al incrementar la concentración de plata en 

el material, además se observa una mayor reducción del band gap en las muestras 

que fueron asistidas por microondas durante su síntesis; logrando una mayor 

reducción para la muestra con 10%w de plata con valor de 2.66 eV. Gracias a la 

reducción del band gap el Ag-TiO2 puede absorber radiación de la región visible; 

logrando absorber la luz correspondiente al color azul para el caso del Ag-TiO2.  

 

La reducción del band gap por la adición de la plata indica que esta se está 

incorporando en la estructura cristalina del TiO2, generando la aparición de niveles 

energéticos por debajo de la banda de conducción, lo cual explica el descenso del 

band-gap. Se espera también que estos niveles energéticos permitan la retención 

de los electrones para disminuir la velocidad de recombinación del par electrón-

hueco, favoreciendo la probabilidad de que se lleven a cabo las reacciones del 

proceso fotocatalítico. 

 

Comparando los valores obtenidos, se observa un mayor descenso del band gap 

para las muestras que fueron sintetizadas por sol gel asistido por microondas. Esto 

indica que el tratamiento por microondas favorece la incorporación de la plata en la 

estructura cristalina del TiO2. Esto puede ser causado por el efecto térmico del 

tratamiento por microondas, generando una ampliación de la red o por la generación 

de vibraciones que permiten la incorporación del dopante en la estructura del TIO2.   

 

 

 

Tabla 5.1.2  Valores de band gap de las diferentes muestras de Ag-TiO2 

Material 
Band Gap (eV) 

Sol-Gel Sol-Gel Mw 

TiO2 3.2 3.2 

0.1%w Ag-TiO2 3.19 2.96 

1%w Ag-TiO2 3.14 2.9 

10%w Ag-TiO2 3.07 2.66 
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5.1.4 Caracterización por difracción de rayos X (XRD). 

En las Figuras 5.1.4 y 5.1.5 se pueden observar los resultados de caracterización 

del Ag-TiO2 para las muestras sintetizadas por sol-gel y sol-gel asistido por 

microondas.  

Es posible apreciar en las gráficas que se obtuvieron materiales cristalinos y que 

presentan las señales características del TiO2 en fase anatasa. Se obtuvo la señal 

del plano [101] con mayor intensidad en la posición 25.3° de 2θ. 

Se puede observar que a mayor concentración de plata en la muestra la intensidad 

de la señal disminuye y el ancho de la señal aumenta. Este efecto puede deberse a 

la incorporación de la plata en la estructura del TiO2, lo cual se puede corroborar 

con él cálculo del parámetro de red. No se puede apreciar una señal característica 

de la plata, ya sea en forma iónica o en óxido, en este análisis debido a su baja 

concentración en la muestra.  

 

Figura 5.1.3 Gráficas de difracción de rayos x de las muestras 0.1, 1 y 10%w Ag-TiO2 por el 

método sol-gel 

10 20 30 40 50 60 70 80

AAAAAAA
A

A
A

 

 

In
te

n
s
id

a
d

 (
u

.a
)



 10% w Ag

 1 % w Ag

 0.1 % w Ag 

A



36 

 

En ensanchamiento de las señales principales de la anatasa indican que se obtiene 

un tamaño de cristalito (o de grano) pequeño. Se determinó el tamaño de cristalito 

empleando la ecuación la ecuación de Debye-Scherrer (2): 

 

𝑑 =
𝐾𝜆

𝛽𝑐𝑜𝑠𝜃
                                                           (2) 

 

Donde d es el tamaño promedio del cristal, K es el factor de forma del cristal, λ es 

la longitud de onda de la radiación utilizada, β es el ancho medio del pico y θ es el 

ángulo correspondiente con el máximo del pico. 

 

Los datos obtenidos fueron reportados en la Tabla 5.1.3. Por el método sol-gel fue 

posible obtener tamaños de grano de 23-15 nm mientras la concentración de plata 

aumentaba; mientras que por la síntesis asistida por microondas se obtuvieron 

tamaños de grano menores,  de 13 y 14 nm. Como se planteó en la justificación, el 

tratamiento por microondas favoreció la reducción del tamaño del cristalito. 

 

Figura 5.1.4 Gráficas de difracción de rayos x de las muestras 0.1, 1 y 10%w Ag-TiO2 por el 

método sol-gel asistido por microondas 
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Los cristalitos de menores tamaños en un material fotocatalítico representan un 

factor que favorece a la actividad fotocatalítica; ya que permiten maximizar el área 

superficial [106]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se determinaron los valores de los parámetros de red de las muestras de Ag TiO2 

(Tabla 5.1.4) mediante la ley de Bragg (3) y la ecuación de la distancia interplanar 

para un sistema tetraédrico (4): 

 

𝑛𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙 sin 𝜃                                                  (3) 

1

𝑑ℎ𝑘𝑙
2 =

ℎ2+𝑘2

𝑎2
+
𝑙2

𝑐2
                                               (4) 

 

Donde n representa un número entero, λ la longitud empleada para la difracción, 

dhkl la distancia interplanar, θ el ángulo de difracción, h, k y l los índices de miller del 

plano cristalino, a y c los parámetros de red. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabla 5.1.3 Tamaños de cristalito de las muestras de Ag TiO2 por sol-

gel y sol-gel Mw. 

Concentración 
de plata 

Tamaño de cristalito (nm) 

Sol gel Sol gel Mw 

0.1%w 23 13 

1%w 20 13 

10% w 15 14 

Tabla 5.1.4 Parámetros de red de las muestras de Ag TiO2 por sol-gel y sol-gel Mw. 

Material 
Sol gel Sol gel Mw 

a c r/R a c r/R 

0.1%w 3.786 9.505 0.398 3.781 9.498 0.398 

1%w 3.803 9.539 0.399 3.784 9.541 0.396 

10%w 3.773 9.488 0.398 3.814 9.551 0.399 
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Los parámetros de red del TiO2 presentados en la revisión de la literatura son a= 

3.777, c= 9.501 y r/R= 0.397. Se observa que todas las muestras, excepto para 

10%w SG, presentan valores de los parámetros reticulares mayores al TiO2. Esto 

puede sustentar que la plata se está incorporando dentro de la estructura cristalina 

del dióxido de titanio. Se puede confirmar también que el efecto térmico del 

microondas favorece la incorporación de la plata en la estructura, y debido al 

incremento proporcional de los parámetros de red con relación a la concentración 

de plata, se asume que este tratamiento térmico permite un dopaje más 

homogéneo.  

 

 

Para el estudio de la relación de fases del TiO2 obtenido por el incremento de la 

temperatura de calcinación, se realizó el estudio de XRD de las muestras de Ag- 

TiO2 al 1%w por SG Mw calcinadas a 550, 650 y 700°C (Figura 5.1.6). 

Se puede observar en la gráfica la aparición de señales adicionales a la fase 

anatasa, que  son las señales características de la fase rutilo. La señal principal 

corresponde al plano [110] y se encuentra ubicada en 27.5° de 2θ. A mayor 

temperatura de calcinación, las señales de la fase rutilo se presentan con mayor 

intensidad, mientras que las señales de la fase anatasa se ven reducidas. 
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Mediante la ecuación de Debye-Scherrer (Ec. 2) se determinaron los tamaños de 

cristalito promedio de las muestras (Tabla 5.1.5) 

 

Tabla 5.1.5 Tamaños de cristalito de las muestras de Ag-TiO2 calcinados a diferentes temperaturas. 

Temperatura de calcinación Tamaño de cristalito 

550°C 13 

650 °C 22.9 

700 °C 48.7 

 

 

El TiO2 en fase rutilo presenta un tamaño de grano más grande que en fase anatasa 

debido a la elevada temperatura a la que se somete. A mayor temperatura de 

calcinación, mayor es el porcentaje de rutilo presente y, por ende, el tamaño de 

grano de la muestra será mayor. Al presentar un tamaño de grano tres veces 

superior para el material calcinado a 700°C, se espera que su actividad fotocatalítica 

no sea mejor que la muestra calcinada a 550°C. 
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Figura 5.1.5 Gráficas de XRD de las diferentes muestras de calcinación a a) 550 °C, b) 

650 °C y c) 700 °C. 
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Se calcularon los parámetros de red de las muestras de TiO2 con diferente relación 

de fases mediante las ecuaciones 3 y 4 (Tabla 5.1.6) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se puede observar que no hay gran diferencia entre los parámetros de red de la 

muestra a 550 y 650 °C; posiblemente porque la fase anatasa se encuentra en 

mayor porcentaje que la fase rutilo. Aun así, la disminución de los parámetros de 

red indican que ya empieza a haber una deformación de en la estructura cristalina. 

La muestra a 700°C presenta los parámetros de red correspondientes al TiO2 en la 

fase rutilo (a = 4.59, c= 2.96). Se logra apreciar un pequeño incremento con los 

valores reportados debido, probablemente, a la incorporación de la plata en la red 

del TiO2. 

 

Se determinó el valor de la fracción anatasa-rutilo de cada material (Tabla 5.1.7) a 

partir de la ecuación 5 [107]: 

𝑋𝐴 =
1

1+
𝐼𝑅
𝐾𝐼𝐴

                                                         (5) 

 

Donde XA es la fracción de anatasa en la muestra, IR es la intensidad de la señal de 

rutilo, IA es la intensidad de la señal de anatasa en la muestra, y K es una constante 

con un valor de 0.79. 

 

 

 

Tabla 5.1.6 Parámetros de red de las muestras de Ag TiO2 por sol-gel y sol-gel 

Mw. 

Material 
Sol gel 

a c r/R 

550 °C 3.784 9.541 0.396 

650 °C 3.761 9.4664 0.397 

700 °C 4.628 2.9744 1.555 
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Tabla 5.1.7 Porcentaje de anatasa en las muestras de Ag-TiO2 1% por SG Mw calcinados a 

diferentes temperaturas. 

Muestra Porcentaje de anatasa Porcentaje de rutilo 

550 °C 100% 0% 

650 °C 92.44% 7.56% 

700 °C 32.796% 67.204% 

 

Se puede observar que, conforme aumenta la temperatura, la cantidad de rutilo en 

la muestra incrementa, obteniendo un máximo de 67.2% de rutilo en la muestra a 

700 °C. 

 

De acuerdo con la literatura, el rutilo puede retener los electrones para reducir la 

velocidad de recombinación del par electrón-hueco. Considerando esto, se puede 

esperar que la muestra de calcinación a 700 °C no tendrá una gran capacidad de 

desinfección comparada con las otras muestras, ya que la fracción de anatasa es 

muy pequeña en la muestra y el material tendrá mayor capacidad de retención de 

electrones a comparación de los pares electrón-hueco que puede formar. Por otro 

lado, la muestra de calcinación 650 °C pueda aprovechar este fenómeno de 

retención de electrones debido a que la fase rutilo solo está presente en un 7.56%. 

 

 

5.1.5 Caracterización Raman.  

Las gráficas por espectroscopia Raman (Figura 5.1.7) de las muestras de Ag-TiO2 

por SG-Mw presentan las señales correspondientes al TiO2 en fase anatasa, 147 

(Eg), 401(B1g), 516(A1g) and 640 (Eg) cm-1. Las señales Eg corresponden a los 

estiramientos simétricos, las señales B1g corresponden al “tijereteo” y la señal A1g 

corresponde al balanceo [108]. 

 

También es posible observar que la cristalinidad disminuye mientras se incrementa 

la concentración de plata. Al perder cristalinidad el TiO2 es probable que disminuya 

su capacidad fotocatalítica. 
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En la gráfica con zoom se puede observar que la muestra de AgTiO2 al 10%w  

presenta una señal adicional entre 80 y 100 cm-1 que puede ser atribuido a la 

formación de algún óxido de plata. 

 

 

Figura 5.1.6 Gráficas Raman de las muestras 0.1, 1 y 10%w Ag-TiO2 por SG-Mw (a) y un 

acercamiento de 80 a 210 cm-1 (b). 
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5.1.6 Caracterización por espectroscopía electrónica de rayos X (XPS).  

 

En la Figura 5.1.8 se presenta la gráfica con los resultados de la caracterización por 

XPS. En las gráficas se puede ver el espectro panorámico de las muestras de Ag-

TiO2 a 0.1%w por SG y a 0.1, 1 y 10%w por SG Mw. También se compara con una 

referencia de TiO2.  

 

Se pueden observar algunas señales correspondientes al calcio y hierro, 

probablemente obtenidas como impurezas durante la síntesis. 

 

Se puede observar la presencia de plata en las muestras de 1 y 10%w mediante la 

señal del doblete Ag 3d. En la Figura 5.1.8 B) se aprecia un zoom donde se aprecia 

mejor esta señal de plata. Las señales de Ag 3d5/2 y Ag 2d3/2 están localizados en 

367.5 y 373.5 eV respectivamente para la muestra del Ag-TiO2 1%w; y están 

asociadas al ión Ag+, presente como Ag2O. En el caso de la muestra de Ag-TiO2 al 

10%w el doblete de Ag 3d se desplaza a un valor de energía menor y el Ag 3d5/2 se 

encuentra localizado a 366.5 eV, correspondiente al Ag2O3; pero como la 

caracterización por XRD no determinó la presencia de algún óxido de plata, se 

puede inferir que el ión Ag3+ se encuentra sustituyendo un sitio del titanio. 

 

Se puede observar que el doblete del Ti 2p presenta varios cambios de posición al 

incrementar la concentración de plata. El TiO2 de referencia presenta las señales Ti 

2p3/2 y Ti p1/2 en 458.4 y 464.1 eV respectivamente, cuya diferencia de posiciones 

corresponde al ión Ti4+ del TiO2. La muestra de Ag-TiO2 por SG muestra un 

desplazamiento de la señal a 457.7 eV, el cual se atribuye a la presencia de Ti3+ en 

Ti2O3. La señal Ti 2p3/2 del Ag-TiO2 SG Mw al 0.1%w se encuentra localizada en 

457.3 eV, lo cual también se asocia al Ti2O3, y este también muestra una amplia 

señal relacionada al Ti4+.  

 

El cambio puede ser atribuido por la presencia de plata durante la síntesis. Por otro 

lado, se ve un cambio a un mayor valor de energía de 458.2 eV para la señal del Ti 
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2p3/2 de la muestra AgTiO2 1%w, la cual se relaciona al Ti2O3. A pesar de esto, es 

probable la combinación de ambas contribuciones, Ti3+ y Ti4+, en el que predomina 

el TiO2 de acuerdo a lo observado en la muestra de TiO2. Para la muestra con mayor 

contenido de plata, la señal Ti 2p3/2 aparece en 458.7 eV para el Ti3+. 

Figura 5.1.7 Gráficas por XPS de las muestras a 0.1, 1 y 10%w Ag-TiO2 por SG-Mw y 1%w Ag-TiO2 por 

SG. En la imagen B) se encuentra el espectro panorámico de todas las muestras. En la imagen B) se presenta 

un zoom de las muestras 1 y 10%w. 
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5.2 Pruebas fotocatalíticas y biológicas. 

 

5.2.1 Determinación de la mejor concentración de plata en el material 

Se determinó el número más probable (NMP) con base en la norma NOM-112-

SSA1-1994 (Tabla 5.2.1) de acuerdo al número de tubos positivos por muestra. Una 

vez que se determinó el NMP, se comparó el valor obtenido con los datos 

establecidos por la norma NOM-003-SEMARNAT-1997 de los límites máximos 

permisibles de coliformes fecales, siendo para servicios al público con contacto 

indirecto u ocasional  de 1000 NMP/ 100 mL y para servicios al público con contacto 

directo de 240 NMP/ 100 mL. 

Tabla 5.2.1 Índice del NMP y límites de confianza 95% para varias 
combinaciones de resultados positivos cuando son usados varios números de 

tubos. 

Combinación 
de positivos 

Diluciones 10-1, 10-2, 10-3 Diluciones 10-2, 10-3, 10-4 

Índice del 
NMP por 100 

mL 

95% límites de 
confianza 

Índice del 
NMP por 
100 mL 

95% límites de 
confianza 

Bajo Alto Bajo Alto 

0-0-0 < 3 < 0.5 < 9 < 30 < 5  

0-0-1 3 < 0.5 9 30 < 5   

0-1-0 3 < 0.5 13 30 < 5  

0-2-0 -- -- -- -- --  

1-0-0 4 < 0.5 20 40 < 5  

1-0-1 7 1 21 70 10  

1-1-0 7 1 23 70 10  

1-1-1 11 3 36 110 30  

1-2-0 11 3 36 110 30  

2-0-0 9 1 36 90 10 360 

2-0-1 14 3 37 140 30 370 

2-1-0 15 3 44 150 30 440 

2-1-1 20 7 89 200 70 890 

2-2-0 21 4 47 210 40 470 

2-2-1 28 10 150 280 100 1500 

2-3-0 -- -- -- -- -- -- 

3-0-0 23 4 120 230 40 1200 

3-0-1 39 7 13 390 70 1300 

3-0-2 64 15 380 640 150 3800 

3-1-0 43 7 210 430 70 2100 

3-1-1 75 14 230 750 140 2300 

3-1-2 120 30 380 1200 300 3800 

3-2-0 93 15 380 930 150 3800 
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La Tabla 5.2.2 compara los resultados obtenidos de las pruebas biológicas entre las 

muestras sintetizadas por sol-gel y sol-gel asistido por microondas.  

 

 

  

En la determinación de la concentración de coliformes fecales, los resultados 

muestran que el agua con una concentración inicial mayor a 2400 NMP (Número 

más probable), después de la fotocatálisis,  la concentración de las coliformes 

fecales disminuyó a 3 NMP; obteniendo mejores resultados para la muestra 

sintetizada por microondas. Esto determina que el efecto del microondas favorece 

en las propiedades del fotocatalizador permitiendo tener una mayor capacidad de 

desinfección. De acuerdo a la NOM 003, los resultados obtenidos por ambos 

materiales permiten reutilizar el agua desinfectada para su uso en contacto directo, 

ya que se encuentran por debajo de los 100 NMP/ 100 mL. 

 

3-2-1 150 30 440 1500 300 4400 

3-2-2 210 35 470 2100 350 4700 

3-3-0 240 36 130 2400 360 13000 

3-3-1 460 71 240 4600 710 24000 

3-3-2 1100 150 480 11000 1500 48000 

3-3-3 > 1100 > 150 > 480 > 11000 > 1500 > 48000 
*Los valores indicados con “--“ son resultados no permisibles, indican un error estadístico 
aceptado 

Tabla 5.2.2 Evaluación de los catalizadores de Ag-TiO2 por sol gel y sol-gel asistido por 
microondas empleando caldo lactosado. 

Dilución 

24 horas 48 horas 

Agua 
tratada 

AgTiO2 1%w 
Agua 

tratada 

AgTiO2 1%w 

Sol-Gel 
Sol-Gel 

Mw 
Sol-Gel 

Sol-Gel 
Mw 

1 x 10-1 3 0 0 3 3 1 

1 x 10-2 3 0 0 3 0 0 

1 x 10-3 3 0 0 3 0 0 

NMP >2400 <3 <3 >2400 23 4 
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Las Tablas 5.2.3 y 5.2.4 muestran los resultados de las pruebas biológicas 

evaluando las diferentes concentraciones de plata de las muestras sintetizadas por 

sol-gel asistido por microondas.  

 

 

 

 

 

Se puede observar que los mejores resultados se obtienen empleando la muestra 

de AgTiO2 al 1%w de plata. 

 

En una segunda serie de síntesis, que fue realizada para encontrar una 

concentración óptima de dióxido de titanio, se evaluaron las muestras con una 

concentración de plata de 2, 5 y 7%w. Los resultados se registraron en las tablas 

5.2.5 y 5.2.6. 

 

 

Tabla 5.2.3 Resultados de las pruebas con caldo lactosado  obtenidos en la primera evaluación de la mejor 

concentración de plata 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua tratada 0.1 1 10 Agua tratada 0.1 1 10 

1X10-1 3 3 0 1 3 3 1 2 

1X10-2 3 3 0 0 3 3 0 1 

1X10-3 3 1 0 0 3 1 0 0 

1X10-4 3 0 0 0 3 0 0 0 

1X10-5 2 0 0 0 3 0 0 0 

NMP >2400 500 <3 4 >2400 500 4 15 

Tabla 5.2.4 Resultados de las pruebas con caldo lauril sulfato  obtenidos en la primera evaluación de la 

mejor concentración de plata 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua tratada 0.1 1 10 Agua tratada 0.1 1 10 

1X10-1 3 3 0 2 3 3 0 2 

1X10-2 3 1 0 0 3 1 0 1 

1X10-3 3 1 0 0 3 1 0 0 

1X10-4 3 0 0 0 3 0 0 0 

1X10-5 1 0 0 0 1 0 0 0 

NMP >2400 70 <3 9 >2400 70 <3 15 
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De estas pruebas se puede concluir que existe un efecto sinérgico entre el dióxido 

de titanio y la plata para la desinfección de agua. El decremento de la capacidad de 

desinfección del Ag-TiO2 al aumentar la concentración de plata se puede deber a la 

reducción del área superficial del material. Es por esto que, a pesar de que la 

presencia de plata favorece el proceso de desinfección y por ello la muestra al 1%w 

en plata es mejor que la muestra al 0.1%w, un excedente de plata en el material 

ocasiona un disminución en su capacidad fotocatalítica. Los resultados obtenidos 

entran dentro del límite de la NOM 003 para el reúso del agua para contacto directo, 

excepto para la muestra al 10%w, que solo se permite el reúso del agua para 

contacto indirecto.  

Tabla 5.2.6 Resultados de las pruebas con caldo lauril sulfato  obtenidos en la segunda evaluación de la 

mejor concentración de plata. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

1% 2% 5% 7% 10% Agua 

tratada 

1% 2% 5% 7% 10% 

1X10-1 3 0 0 0 0 0 3 0 0 0 0 0 

1X10-2 3 0 0 0 0 0 3 0 0 0 0 0 

1X10-3 3 0 0 0 0 0 3 0 0 0 0 0 

1X10-4 2 0 0 0 0 0 2 0 0 0 0 0 

1X10-5 1 0 0 0 0 0 1 0 0 0 0 0 

NMP >2400 <3 <3 <3 <3 <3 >2400 <3 <3 <3 <3 <3 

Tabla 5.2.5 Resultados de las pruebas con caldo lactosado  obtenidos en la segunda evaluación de la 

mejor concentración de plata 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

1% 2% 5% 7% 10% Agua 

tratada 

1% 2% 5% 7% 10% 

1X10-1 3 0 0 0 0 3 3 0 2 2 3 3 

1X10-2 3 0 0 0 0 2 3 0 0 0 0 2 

1X10-3 3 0 0 0 0 0 3 0 0 0 0 0 

1X10-4 3 0 0 0 0 1 3 0 0 0 0 1 

1X10-5 2 0 0 0 0 0 2 0 0 0 0 0 

NMP >2400 <3 <3 <3 <3 200 >2400 <3 9 9 23 200 
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5.2.2 Determinación de la mejor relación de fases del dióxido de titanio 

 

Una vez que se determinó que el Ag-TiO2 al 1%w de plata sintetizado por SG Mw 

tuvo un mayor nivel de desinfección, se procedió a evaluar el efecto de la mezcla 

de fases en la capacidad de desinfección de las aguas residuales. En las Tablas 

5.2.7 y 5.2.8 se encuentran los resultados de las pruebas de desinfección para las 

muestras con diferentes relaciones de fases anatasa/rutilo.  

 

 

 

 

 

 

Tabla 5.2.7 Resultados de las pruebas con caldo lactosado  obtenidos en la evaluación de la mejor 

relación de fases. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

550°C 650°C 700°C Agua 

tratada 

550°C 650°C 700°C 

1X10-1 3 1 3 3 3 3 3 3 

1X10-2 3 0 0 3 3 0 0 3 

1X10-3 1 0 0 0 1 0 0 0 

1X10-4 0 0 0 0 0 0 0 0 

1X10-5 0 0 0 0 0 0 0 0 

NMP 460 4 23 240 460 23 23 240 

Tabla 5.2.8 Resultados de las pruebas con caldo lauril sulfato  obtenidos en la evaluación de la mejor 

relación de fases. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

550°C 650°C 700°C Agua 

tratada 

550°C 650°C 700°C 

1X10-1 3 0 0 0 3 0 0 0 

1X10-2 1 0 0 0 1 0 0 0 

1X10-3 1 0 0 0 1 0 0 0 

1X10-4 0 0 0 0 0 0 0 0 

1X10-5 0 0 0 0 0 0 0 0 

NMP 75 <3 <3 <3 75 <3 <3 <3 
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Los resultados obtenidos en el medio de caldo lauril sulfato no muestra diferencia 

alguna; pero en el caldo lactosado se presenta una diferencia entre la muestra a 

700°C con las de 650 y 550°C.  

 

Con estos resultados se pueden ver dos efectos en contra de la muestra calcinada 

a 650°C: a) debido a que el tamaño de grano obtenido es mayor comparado con la 

muestra calcinada a 550°C, se espera una reducción de su capacidad fotocatalítica; 

b) por otro lado, la presencia de rutilo en el material fotocatalítico permitió la 

retención de los electrones disminuyendo con ello la velocidad de recombinación 

del par electrón-hueco, e incrementando con esto la probabilidad de que se lleven 

a cabo la series de reacciones fotocatalíticas. 

 

A pesar de presentar el mismo nivel de desinfección entre las muestras a 650°C y 

550°C, es preferible usar la segunda muestra ya que es innecesario el gasto extra 

de energía durante la calcinación.  

Se concluye que, a pesar que en otras aplicaciones se ve favorecido tener una 

mezcla de fases en el material, la muestra con 100% anatasa es la mejor opción 

para su uso en la desinfección de aguas residuales mediante la fotocatálisis solar. 

 

 

5.2.3 Determinación de la carga del catalizador 

Una vez que se determinaron las mejores condiciones para sintetizar el Ag-TiO2, se 

procedió a determinar la carga del catalizador por litro de agua a desinfectar. En la 

primera evaluación se compararon cargas de 0.05, 0.3, 0.5 y 0.9 g/L.  En las Tablas 

5.2.9 y 5.2.10 se reportan los resultados de las pruebas biológicas para las muestras 

con diferente carga de catalizador. 
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Se encontró que los mejores resultados se encontraban entre 0.05 y 0.5 g/L, en un 

rango de 15 a 23 como número más probable en el caldo lactosado; mientras que 

en el lauril sulfato se obtuvo un número más probable menor a 3 para todas las 

muestras.  

 

Tabla 5.2.10. Resultados de las pruebas con caldo lauril sulfato obtenidos en la primera 

evaluación de carga del catalizador. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

0.05   

g/L 

0.3   

g/L 

0.5   

g/L 

0.9   

g/L 

Agua 

tratada 

0.05   

g/L 

0.3   

g/L 

0.5   

g/L 

0.9   

g/L 

1X10-1 3 0 0 0 0 3 0 0 0 0 

1X10-2 1 0 0 0 0 3 0 0 0 0 

1X10-3 1 0 0 0 0 1 0 0 0 0 

1X10-4 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

1X10-5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

NMP 75 <3 <3 <3 <3 460 <3 <3 <3 <3 

Tabla 5.2.9 Resultados de las pruebas con caldo lactosado obtenidos en la primera 

evaluación de carga del catalizador. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

0.05   
g/L 

0.3   

g/L 

0.5   

g/L 

0.9   

g/L 

Agua 

tratada 

0.05   

g/L 

0.3   

g/L 

0.5   

g/L 

0.9   

g/L 

1X10-1 3 1 3 2 2 3 2 3 3 3 

1X10-2 2 0 0 0 1 3 1 1 0 2 

1X10-3 1 0 0 0 0 1 0 0 0 0 

1X10-4 1 0 0 0 0 1 0 0 0 0 

1X10-5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

NMP 150 3 23 9 15 460 15 43 23 93 
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Debido a la falta de linealidad en los resultados obtenidos, se realizó una segunda 

serie de pruebas, incorporando cargas con valores intermedios a los mejores 

resultados anteriores. También se realizó una prueba de desinfección con carga 

cero o sin catalizador (fotólisis), para corroborar que el efecto del sol no es suficiente 

para realizar la desinfección. Los resultados obtenidos se encuentran en las tablas 

5.2.11 y 5.2.12. 

 

 

 

 

 

 

Los mejores resultados obtenidos fueron de las muestras con 0.2 y 0.3 g/L. 

consiguiendo un número más probable de 9 empleando caldo lactosado, y un 

número más probable menor a 3 en todas las muestras empleando caldo lauril 

Tabla 5.2.11 Resultados de las pruebas con caldo lactosado obtenidos en la segunda evaluación de 

carga del catalizador. 

Dilución 24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

0   

g/L 

0.05   

g/L 

0.1  

g/L 

0.2   

g/L 

0.3   

g/L 

Agua 

tratada 

0   

g/L 

0.05   

g/L 

0.1  

g/L 

0.2   

g/L 

0.3   

g/L 

1X10-1 3 3 3 2 2 2 3 3 3 2 2 2 

1X10-2 2 1 0 1 0 0 3 2 0 1 0 0 

1X10-3 1 0 0 0 0 0 3 0 0 0 0 0 

NMP 150 43 23 15 9 9 >1100 93 23 15 9 9 

Tabla 5.2.12 Resultados de las pruebas con caldo lauril sulfato obtenidos en la segunda evaluación 

de carga del catalizador. 

Dilución 

24 horas 48 horas 

Agua 

tratada 

0   

g/L 

0.05   

g/L 

0.1  

g/L 

0.2   

g/L 

0.3   

g/L 

Agua 

tratada 

0   

g/L 

0.05   

g/L 

0.1  

g/L 

0.2   

g/L 

0.3   

g/L 

1X10-1 1 0 0 0 0 0 1 0 0 0 0 0 

1X10-2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

1X10-3 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

NMP 3 <3 <3 <3 <3 <3 3 <3 <3 <3 <3 <3 
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sulfato. De acuerdo a la NOM 003, el reúso del agua obtenida puede emplearse en 

contacto directo. 

 

La carga de catalizador ideal para la desinfección de aguas residuales mediante 

fotocatálisis solar y empleando Ag-TiO2, es de 0.2 g/L; ya que se logra el mismo 

nivel de desinfección que al emplear una carga de 0.3 g/L, pero es necesario menor 

cantidad de catalizador .A partir de este resultado, se generan dos puntos de 

análisis: 

 

 Una carga de catalizador inferior a esta no será suficiente para generar 

los radicales para el proceso fotocatalítico, o bien, no tendrá la plata 

suficiente para romper las membranas bacterianas a la misma velocidad 

que la carga ideal.  

 Al haber mayor cantidad de catalizador es posible que haya un 

obstrucción con el medio ya sea que el oxígeno o que los fotones sean 

dispersado y no lleguen a todas las partículas del catalizador. También es 

posible que el catalizador no se disperse lo suficiente y termine 

agrupándose, generando aglomerados con una menor relación área 

superficial/volumen. Esto explica él porque no se mantiene constante el 

mismo nivel de desinfección a partir de la carga ideal de catalizador. 

Se puede concluir que los resultados de las diferentes cargas de catalizador no 

son lineales debido a la intervención de diferentes factores para realizar la 

desinfección. Se confirmó que la fotólisis no es suficiente para realizar la 

desinfección del agua tratada y que la carga ideal de catalizador para este tipo 

de procesos es de 0.2 g/L. 
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CAPITULO VI. CONCLUSIONES 

 

Durante el proyecto fue posible obtener resultados que contribuyeron para 

determinar que la hipótesis (Capítulo 3) es verdadera; y se llevó a cabo el 

cumplimiento del objetivo general y los objetivos específicos. Por esto, se concluye 

lo siguiente: 

 

 Fue posible sintetizar mediante el método sol gel y sol gel asistido por 

microondas nanopartículas de TiO2 dopadas con plata para su aplicación en 

fotocatálisis solar, empleándose para la desinfección de aguas residuales 

 Se realizó a cabo la síntesis del material empleando diferentes 

concentraciones de plata, se evaluó el efecto del microondas en la síntesis y se 

varió la relación de fases anatasa/rutilo al modificar la temperatura de calcinación.  

           Se realizó la caracterización de las diferentes muestras sintetizadas.         

           Mediante TEM se comprobó que se obtuvo un material nanoparticulado, con 

un diámetro menor a 50 nm, presentando una morfología esférica y cúbica.  

           Con la caracterización por BET se determinó que el área superficial obtenida 

fue desfavorable, ya que se obtuvieron valores por debajo del 50% del área 

superficial obtenida en el TIO2 sintetizado por la misma técnica; este efecto se 

atribuyó a la plata.  

            Se determinó el valor del band gap mediante espectrofotometría UV-VIS, 

determinando que el efecto del microondas favoreció la incorporación de la plata a 

la estructura del TiO2 y con ello se alcanzó un menor valor del band gap de 2.66 eV 

para la muestra de Ag-TiO2 SG Mw a 10 %w.  

            Mediante la caracterización por XRD se confirmó la presencia de la fase 

anatasa en las muestras sintetizadas. Se obtuvieron tamaños de grano entre 25-13 

nm para las muestras sintetizadas por SG y 13-14 nm para las muestras sintetizadas 

por SG Mw. Se determinó el porcentaje de rutilo en las muestras que presentaban 

mezcla de fases del TiO2, alcanzando un valor máximo de 67.204% para la muestra 

calcinada a 700°C. Se calcularon los parámetros de red y con ello se determinó que 
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la plata se encontraba dentro de la red del TiO2, y que el efecto del microondas 

favorecía la incorporación de la plata. 

          Con la espectroscopía Raman se confirmó la presencia de la fase anatasa en 

el material y se confirmó que la presencia de plata podía disminuir la cristalinidad 

del TiO2. 

          La caracterización por XPS permitió confirmar la presencia de plata en las 

muestras de Ag-TiO2 por SG Mw a 1 y 10%w; presentándose como Ag2O y Ag2O3 

respectivamente. También se confirmó la presencia del TiO2 con una mezcla de 

Ti2O3 para todas las muestras evaluadas por esta técnica. 

 En base a las pruebas biológicas para medir la desinfección se aguas 

residuales se determinó que el mejor fotocatalizador de Ag-TiO2 presenta una 

concentración de plata del 1%w, el dióxido de titanio se encuentra en fase anatasa 

y la síntesis se llevó a cabo por sol-gel asistido por microondas. Se logró una alta 

desinfección, disminuyendo de un valor de >2400 NMP del agua residual, a un valor 

de < 3 NMP; logrando una desinfección mayor al 99%. Este resultado, de acuerdo 

a la NOM 003, permite la reutilización del agua para contacto directo. 

 Se determinó la carga de catalizador a por litro de agua a desinfectar; siendo 

de 0.2g/L el valor óptimo; una cantidad menor a esta no será capaz de producir la 

cantidad suficiente de radicales para ocasionar la desinfección del agua, y una 

cantidad mayor a esta puede ocasionar problemas de aglomeración del catalizador 

y dispersión de la luz. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



56 

 

 

 

Perspectivas a futuro 

El empleo de fotocatalizadores a base de Ag-TiO2 sintetizados por el método sol-

gel y asistido por microondas representa una buena opción para los procesos de 

desinfección de aguas residuales y con ello poder emplear el agua para su reuso 

en actividades de contacto directo. 

A pesar de los buenos resultados obtenidos, el método de síntesis para producir el 

dióxido de titanio no es tan accesible por el costo del precursor de titanio. Por ello 

sería conveniente el empleo de otra ruta de síntesis que sea menos costoso y 

permita obtener las mismas propiedades que este fotocatalizador.  

 

Futuras líneas de investigación 

 Obtener un alcóxido metálico precursor del TiO2 que sea económico. 

 Modificar el método de síntesis del material para obtenerlo de manera más 

económica y mismas propiedades 

 Sintetizar el material en forma de estructuras core-shell empleando núcleos 

de magnetita y corazas de dióxido de titanio, con la finalidad de facilitar su 

manipulación durante la fotocatálisis y extraerlo de manera más sencilla. 
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ANEXOS 

Capítulo 3 del libro “Biosystems Engineering: Biofactories for Food Production in the 

Century XXI” ISBN: 978-3-319-03879-7/978-3-319-03880-3; Springer. 
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