
 

UNIVERSIDAD AUTÓNOMA DE NUEVO LEÓN 
FACULTAD DE INGENIERÍA CIVIL 

 
 
 

 
 

 
 

TESIS 
 

INFLUENCIA DE LAS PROPIEDADES FISICOQUÍMICAS DE PELÍCULAS 
DELGADAS DE TiO2 DEPOSITADAS POR LA TÉCNICA DE “SPUTTERING” 

EN LA REDUCCIÓN FOTOCATALÍTICA DE METALES PESADOS 
 
 
 
 
 

PRESENTA 
 

FERNANDA ARANTXA HERNÁNDEZ RODRÍGUEZ 
 
 
 
 

COMO REQUISITO PARCIAL PARA OBTENER EL GRADO DE: 
 

MAESTRÍA EN CIENCIAS  
CON ORIENTACIÓN EN INGENIERÍA AMBIENTAL 

 

 

AGOSTO  2023 



   

2 

 

 



   

3 

 

 



   

4 

 

 

 



   

5 

 

TÍTULO DE LA TESIS  
 

INFLUENCIA DE LAS PROPIEDADES FISICOQUÍMICAS DE 
PELÍCULAS DELADAD DE  TiO2 DEPOSITADAS POR LA TECNICA 

DE “SPUTTERING” EN LA REDUCCIÓN FOTOCATALÍTICA DE 
METALES PESADOS 

  
  
  

APROBACIÓN DE LA TESIS  
  
  
 
 
 

__________________________________________________________  
MARÍA ROCÍO ALFARO CRUZ 

  
 
 
 
 
  

__________________________________________________________  
ERICK CRÍSTOBAL OÑTE GONZÁLEZ 

  
  
 
 
 
 

__________________________________________________________  
LUIS HERNÁNDEZ ADAME 

  
  
 
 
 
 

______________DR. GERARDO FAJARDO SAN MIGUEL__________  
SUBDIRECTOR DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACIÓN  

 

  



   

6 

 

  



   

7 

 

 

 

 

 

 

 

 

Dedicado a mis padres: 

Marco Antonio Hernández Ruiz y 

Laura Elena Rodríguez Serrato. 

 

 

  



   

8 

 

Agradecimientos 

Quiero agradecer a todas las personas que fueron parte de este proyecto y me ayudaron a 

superar cada una de las etapas que se fueron presentando a medida que avanzaba. 

A la Facultad de Ingeniería Civil, de la Universidad Autónoma de Nuevo León, por 

permitirme ser parte del programa de tesistas de la Maestría en Ciencias con orientación en 

Ingeniería Ambiental. 

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnología (CONAHCYT), por el financiamiento 

otorgado a través de la beca con No. 1150215. 

Al Departamento de Ecomateriales y Energía, del Instituto de Ingeniería Civil, por las 

facilidades y el apoyo para llevar a cabo el desarrollo experimental de este trabajo de 

investigación. Así como a los Asistentes de Investigación del mismo departamento. 

A la Dra. María Rocío Alfaro Cruz por dirigir mi proyecto de tesis y acompañarme en este 

proceso. 

Al Dr. Erick Oñate quien fungió como mi codirector de tesis. 

Al  Dr. Luis Hernandez Adame, por permitirme trabajar con el dentro de las instalaciones del 

CIBNORT. 

Al personal administrativo de posgrado del Instituto de Ingeniería Civil por las atenciones 

prestadas. 

A mi familia y amigos quienes han estado conmigo en cada una de las etapas de este proyecto. 

 

 

  



   

9 

 

 

Índice de Contenido 

Resumen ........................................................................................................................................... 14 

CAPÍTULO I ................................................................................................................................... 15 

1. Introducción ............................................................................................................................. 16 

1.1 Metales Pesados ................................................................................................................. 17 

1.1.1 Mercurio (Hg) ................................................................................................................. 18 

1.1.2 Plomo (Pb) ....................................................................................................................... 19 

1.1.3 Cromo (Cr)...................................................................................................................... 19 

1.1.4 Cobalto (Co) .................................................................................................................... 20 

1.1.5 Hierro (Fe) ...................................................................................................................... 20 

1.2 Procesos convencionales de descontaminación de metales pesados en el agua ............ 23 

1.3 Fotocatálisis........................................................................................................................ 24 

1.3 Semiconductor fotocatalítico ............................................................................................ 25 

1.4 Dióxido de Titanio (TiO2) ................................................................................................. 25 

1.5 Fotocatalizadores de películas delgadas .......................................................................... 30 

1.6 Método de pulverización catódica (Sputtering) ................................................................... 31 

2. Justificación del tema .............................................................................................................. 36 

3. Hipótesis ................................................................................................................................... 37 

4. Objetivo .................................................................................................................................... 37 

CAPÍTULO II .................................................................................................................................. 38 

1. Método .......................................................................................................................................... 39 

1.1 Depósito de películas delgadas de TiO2 por DC Sputtering ............................................... 39 

1.2 Caracterización de películas delgadas de TiO2 ................................................................... 40 

1.2.1 Difracción de rayos-X ........................................................................................................ 41 

1.2.2Análisis Raman .................................................................................................................... 41 

1.2.3 Microscopía de Fuerza Atómica (AFM) ........................................................................... 41 

1.2.4 Espectroscopía de UV-vis .................................................................................................. 42 

1.2.5 Espectroscopía de fotoluminiscencia ................................................................................ 42 

1.2.6 Elipsometría ........................................................................................................................ 42 

1.2.7 Caracterización fotoelectroquímica .................................................................................. 43 

CAPÍTULO III ................................................................................................................................ 45 

1. Resultados .................................................................................................................................... 46 



   

10 

 

1.1 Caracterización ..................................................................................................................... 46 

1.1.1 Difracción de rayos-X (DRX) por haz rasante ................................................................ 46 

1.1.2 Análisis Raman ................................................................................................................... 51 

1.2 Propiedades ópticas ............................................................................................................... 55 

1.3 Propiedades y características electroquímicas. .................................................................. 59 

1.3.1 Prueba de potencial de circuito abierto (OCP). ............................................................... 59 

2. Pruebas de reducción fotocatalítica de metales pesados: influencia de la estructura. ...... 61 

3. Discusión de resultados. .......................................................................................................... 66 

3.1 Resultados: Película TiO2-M1 usada en la solución de Cromo. ........................................ 67 

3.2 Resultados: Película TiO2-M4 usada en la solución de Cobalto. ....................................... 71 

3.3 Resultados: Película TiO2-M2 usada en la solución de Hierro. ......................................... 75 

CAPÍTULO IV ................................................................................................................................ 78 

Conclusiones .................................................................................................................................... 79 

1. Propiedades estructurales........................................................................................................... 79 

2. Propiedades ópticas ..................................................................................................................... 80 

3. Pruebas fotocatalíticas Cr .......................................................................................................... 80 

4. Pruebas fotocatalíticas Co .......................................................................................................... 80 

5. Pruebas fotocatalíticas Fe ........................................................................................................... 81 

Anexos .............................................................................................................................................. 82 

Anexo 1-curvas de calibración ....................................................................................................... 82 

Anexo 2.1- Resultados de pruebas fotocatalíticas de Hg ............................................................. 83 

Anexo 2.2- Resultados de pruebas fotocatalíticas de Pb .............................................................. 86 

Referencias ....................................................................................................................................... 89 

 

 

 

 

  



   

11 

 

Índice de Figuras 

Figura 1. Tabla periódica de los elementos- señalando los metales pesados de este estudio. .......... 18 

Figura  2. Esquema general-mecanismo fotocatalítico .................................................................... 25 

Figura  3. Fases cristalinas del TiO2. ................................................................................................ 28 

Figura  4. Esquema general de Método de Pulverización Catódica. ................................................ 33 

Figura  5. Resumen de metodología experimental. .......................................................................... 44 

Figura  6. DXR de películas de TiO2 depositadas por Sputtering. ................................................... 47 

Figura  7. Análisis de Raman en películas de TiO2 depositadas por Sputtering .............................. 52 

Figura  8. AFM películas TiO2 ......................................................................................................... 54 

Figura  9. a) Transmitancia, b) Gráfico Tauc ................................................................................... 56 

Figura  10. Espectro PL de películas delgadas TiO2 ........................................................................ 56 

Figura  11. Ángulos elipsométricos de películas de TiO2 ................................................................ 58 

Figura  12. OCPD y Tiempo de vida del electrón. ........................................................................... 60 

Figura  13.  Pruebas fotocatalítica-cromo usando películas delgadas de TiO2. ................................ 62 

Figura  14. Pruebas fotocatalíticas- Fe usando películas de TiO2. ................................................... 63 

Figura  15. Pruebas fotocatalíticas- Co usando películas de TiO2 ................................................... 63 

Figura  16. Uso de películas delgadas de TiO2- Pruebas fotocatalítica-cromo a) M1 y b) M2, 

Pruebas fotocatalíticas-cobalto c) M3 y d) M4 Pruebas fotocatalítica-Hierro e) M1 y f) M2. ........ 65 

Figura  17. Degradación de Cr (2ppm) ............................................................................................ 67 

Figura  18. Propiedades ópticas película TiO2-M1 .......................................................................... 68 

Figura  19. AFM TiO2-M1 antes y después del set experimental 3 ................................................. 69 

Figura  20. Procesos en la interfaz Cr-solución bajo irradiación ..................................................... 70 

Figura  21. Degradación de Co (2ppm) TiO2-M4 ............................................................................ 71 

Figura  22. Propiedades ópticas de la película TiO2-M4 .................................................................. 72 

Figura  23. AFM TiO2-M4 antes y después del set experimental 3 ................................................. 73 

Figura  24. Procesos en la interfaz Co-solución bajo irradiación ..................................................... 74 

Figura  25. Degradación Fe (2ppm) TiO2-M3 .................................................................................. 75 

Figura  26. Propiedades ópticas TiO2-M3 ........................................................................................ 76 

Figura  27. AFM TiO2-M3 antes y después del set experimental 3 ................................................. 77 

Figura  28.Procesos en la interfaz Fe-solución bajo irradiación ...................................................... 77 

Figura  29. Pruebas fotocatalítica-Mercurio usando películas delgadas de TiO2 ............................. 83 

Figura  30. Uso de películas delgadas de TiO2- Pruebas fotocatalítica-Mercurio M1 y M2............ 84 

https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532848
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532849
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532850
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532851
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532852
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532853
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532854
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532855
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532856
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532857
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532858
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532859
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532860
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532861
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532862
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532863
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532863
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532864
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532865
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532866
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532867
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532868
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532869
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532870
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532871
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532872
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532873
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532874
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532875
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532876
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532877


   

12 

 

Figura  31. Degradación Hg (20ppm) TiO2-M2 ............................................................................... 85 

Figura  32. Pruebas fotocatalítica-Plomo usando películas delgadas de TiO2 ................................. 86 

Figura  33. Uso de películas delgadas de TiO2 fotocatalíticas-Pb M2 y M3.................................... 87 

Figura  34. Degradación Pb (20ppm) TiO2-M3 ............................................................................... 88 

 

  

https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532878
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532879
https://d.docs.live.net/eadbace61ab04316/Escritorio/doc%20tesis%203.docx#_Toc141532880


   

13 

 

Índice de Tablas 

 
Tabla 1.-Metales contaminantes en los sistemas hidrológicos ......................................................... 21 

Tabla 2.- Procesos convencionales de descontaminación de aguas ................................................. 23 

Tabla 3.- TiO2 evaluado en actividad fotocatalítica ......................................................................... 26 

Tabla 4.- Obtención de fases de TiO2 utilizando métodos químicos de depósito ............................ 29 

Tabla 5.- Obtención de película delgada de TiO2 utilizando el  método de Sputtering ................... 32 

Tabla 6.- Condiciones de trabajo que pueden ser aplicadas en el depósito de Sputtering ............... 34 

Tabla 7.- Condiciones de trabajo utilizadas en los depósitos para cada película de TiO2-sputtering

 ........................................................................................................................................................... 40 

Tabla 8.- Porcentaje de fases en cada difractograma obtenidos mediante análisis de Rietveld. ...... 48 

Tabla 9.- Cambios en los parámetros de red de las películas de TiO2. ............................................. 50 

 

 

 

 

 

 

 
  



   

14 

 

Resumen 

El estado de Nuevo León ha sufrido fuertes problemas de contaminación, los cuales se asocian a las 

actividades antropogénicas que se encuentran ligadas al desarrollo industrial y urbano dentro del área 

metropolitana del estado. Según la propia Conagua, el 70 por ciento de los recursos de agua dulce del 

estado están afectados por la contaminación y el 31 por ciento se describe como extremadamente 

contaminado. Las descargas constantes son las principales fuentes de polución. Uno de los mayores 

problemas que podemos encontrar es la presencia de metales pesados los cuales suelen ser altamente 

peligrosos para la salud de los seres vivos y tienen el potencial de crear desequilibrios dentro de las 

cadenas tróficas de los ecosistemas por su capacidad de bioacumulación. Estos elementos se 

encuentran naturalmente en pequeñas cantidades en la corteza terrestre; sin embargo, en la época 

actual algunas de las actividades antropogénicas, tales como la minería, la metalurgia y otros procesos 

industriales, han hecho que las concentraciones ambientales vayan en aumento, provocando altos 

riesgos de exposición. Afortunadamente, existe una alternativa que puede ayudar de forma limpia y 

sustentable en la remoción de contaminantes la cual es conocida como fotocatálisis heterogénea El 

cual es un proceso, que utiliza materiales semiconductores como fotocatalizadores. Una de las 

aplicaciones de este proceso es la remoción de contaminantes en agua a partir de un catalizador. De 

todos los semiconductores, el TiO2 es el fotocatalizador más prometedor para degradar contaminantes 

en  agua, ya que ha demostrado una alta actividad fotocatalítica. Estructuralmente, podemos encontrar 

al TiO2 en tres diferentes fases cristalinas: anatasa, rutilo y brookita. En donde la fase anatasa y rutilo 

han sido eficientes para la degradación de colorantes, mientras que la fase brookita, ha sido utilizada 

para la fotoreducción de CO2. La obtención de películas delgadas de TiO2 ha sido reportada por 

diferentes métodos, sin embargo, los métodos físicos de depósito como Sputtering, nos permiten 

modificar las propiedades estructurales mediante la modificación de las condiciones de depósito 

como la presión de trabajo, ya que esta condición define la energía con la que las partículas chocan 

con el sustrato. En este trabajo se presenta el depósito de películas delgadas de TiO2 por el método 

de Sputtering variando la presión de trabajo. Se obtuvieron diferentes fases de TiO2 (anatasa, rutilo y 

brookita) dependiendo de la presión de trabajo utilizada. La contribución de estas fases cambia las 

propiedades fisicoquímicas del TiO2, las cuales influyen en la reducción fotocatalítica de metales 

pesados presentes en el agua. 
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1. Introducción 

En la actualidad, en el estado de Nuevo León, los métodos de conservación para preservar 

las cuencas hídricas han incrementado su importancia, debido a que las 14 cuencas 

hidrológicas cuentan con una extensión total de 3.7 veces el territorio del estado y abastecen 

las necesidades de la población, por lo que se requiere la presencia del recurso hídrico[1]. 

Desafortunadamente, uno de los problemas ambientales más comunes en las cuencas hídricas 

es la contaminación en los cuerpos de agua (dulceacuícolas); ya que, de acuerdo con la 

Comisión Nacional del Agua (CONAGUA), el 70% de los recursos de agua dulce en el 

estado de Nuevo León son afectados por la contaminación, donde el 31% de esos recursos 

hídricos están clasificados como extremadamente contaminados[2–4]. En general, las 

descargas constantes y “permitidas”, provenientes principalmente de los efluentes 

industriales son la fuente más común de polución en el país y en estados industriales, como 

es Nuevo León [5]. En lo que respecta al estado de Nuevo León, las principales fuentes de 

emisiones contaminantes al recurso hídrico se dan por las descargas y el mal manejo de los 

desechos dentro de la industria, donde se identifica que poco más de 13 mil millones de 

metros cúbicos de aguas residuales (las cuales rebasan los límites máximos permisibles) se 

vierten cada año y se integran en los cuerpos de agua dulce [6]. Por ejemplo, la industria 

agroquímica y  metalúrgica con sus procesos de operaciones de lavado, enjuague y 

tratamientos superficiales en el metalizado de materiales [7], son aquellas a las cuales se les 

atribuyen actividades antropogénicas que generan mayores descargas contaminantes dentro 

del estado [8]. Por otro lado, datos de la Procuraduría Federal de Protección al Ambiente 

(PROFEPA) han señalado alrededor de 2 mil 507 percances ambientales, los cuales han 

intoxicado los ríos desde 2010 hasta la fecha [9–11], donde se destacan diversos 

contaminantes como materia orgánica y sustancias químicas diversificadas en las cuales se 

pueden encontrar grandes cantidades de distintos metales pesados. A partir del año 2012 la 

Secretaría de Medio Ambiente y Recursos Naturales (SEMARNAT) ha reportado que la 

presencia de metales pesados ha aumentado en un 48% con respecto al presente año [12–14]. 

El principal problema de este tipo de contaminantes (metales pesados), es que muchas 

especies metálicas son conocidas por sus efectos nocivos sobre la salud, y forman parte del 

grupo de contaminantes a los que la Agencia de Protección Ambiental de los EE. UU. (US 

EPA) considera como prioritarios [15], ya que, metales como el Cromo, el Mercurio, el 
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Cobalto, el Plomo etc., usualmente pueden encontrarse adsorbidos en el suelo como 

sedimentos, partículas en suspensión, o disueltos como sales, integrándose en los sistemas 

acuosos naturales, tales como ríos, lagos, océanos y aguas subterráneas [16]. 

Sin embargo la falta de regulación y monitoreo, además de normatividades laxas en cuanto 

a los límites permisibles de estos metales pesados, han desencadenado en que los cuerpos de 

agua se conviertan en peligrosos afluentes tóxicos [17,18]. Esto provoca graves problemas 

de contaminación ambiental debido a la capacidad que poseen los metales pesados para 

acumularse en la vida acuática, ya que tienen una tendencia a elevar sus concentraciones e ir 

escalando en la cadena trófica [19]. Por este motivo, este problema es considerado como de 

alto impacto para la población del estado de Nuevo León, el cual, al ser un estado 

predominado por la industria, existe una mayor probabilidad de que en cuencas hídricas 

puedan ser encontradas altas cantidades de metales pesados (0.01 ml/l-niveles máximos 

permisibles) de acuerdo con la NOM-117 de la SEMARNAT. En donde, el estado de Nuevo 

León, cada vez presenta un envenenamiento exponencial por metales pesados [20], que desde 

el año 2017 ha provocado que el 35% de los efluentes se encuentre en deterioro crítico. según 

los registros de CONAGUA/Pronatura [21]. Además de que la distribución del agua no es 

uniforme, se han registrado graves problemas de escasez, por lo que el enfrentarse a la mala 

calidad del agua y poca disponibilidad, tiene consecuencias graves, tanto en la salud de los 

ecosistemas como en la salud pública [22]. 

1.1 Metales Pesados 

Los metales pesados (figura 1) son elementos químicos con alto peso molecular y una gran 

densidad [23], los cuales, en grandes cantidades, suelen ser altamente peligrosos para la salud 

de los seres vivos y tienen el potencial de crear desequilibrios dentro de las cadenas tróficas 

de los ecosistemas, por su capacidad de bioacumulación [24]. Los metales pesados se 

encuentran naturalmente en pequeñas cantidades en la corteza terrestre; sin embargo, en la 

época actual algunas de las actividades antropogénicas, tales como la minería, la metalurgia 

y otros procesos industriales, han provocado que las concentraciones ambientales vayan en 

aumento, provocando altos riesgos de exposición, tanto en la salud pública como en la salud 

ambiental [25]. Estos elementos presentan una gran estabilidad química ante procesos de 

biodegradación, por lo que no desaparecen del medio ambiente, sino que son transferidos a 
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otros lugares y pueden cambiar de estado de oxidación o combinarse con otras sustancias, 

dando lugar a las formas más tóxicas del metal, que los seres vivos son incapaces de 

metabolizar [26–28].  

 

 

1.1.1 Mercurio (Hg) 

El Mercurio (Hg), es uno de los metales pesados que no es esencial para la vida; sin embargo, 

se encuentra presente en la naturaleza debido a distintos fenómenos geológicos que participan 

en su liberación al ambiente, como el vulcanismo, la desgasificación de la corteza terrestre y 

la erosión del suelo [29]. Los variados usos que se le puede dar a este elemento lo vuelven 

candidato viable para ser ampliamente utilizado en varios tipos de industrias durante los 

últimos años, lo que trae como consecuencia que los niveles con los que se ha encontrado en 

la naturaleza han incrementado considerablemente, lo que, aunado a la metilación, ha 

permitido que el mercurio, en su forma más tóxica, el metilmercurio (MeHg), pueda llegar a 

integrarse en un organismo a través de traspaso celular a través de las membranas biológicas, 

y finalmente, incorporando al Hg dentro de la red trófica acuática [30]. Es por esta razón que 

el Hg es uno de los elementos tóxicos con mayor posibilidad de ser encontrado en el agua; 

sin embargo, su presencia depende de las condiciones naturales del ambiente, la proveniencia 

del metal o las modificaciones antropogénicas que presenta el área [31]. 

Figura 1. Tabla periódica de los elementos- señalando los metales pesados de este estudio. 
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1.1.2 Plomo (Pb) 

Dentro del grupo de los metales pesados, el Plomo (Pb) es un elemento que presenta una 

coloración azul, que tiene propiedades como, bajo punto de fusión (327.5 C°) que dan alta 

flexibilidad y ayudan a que este elemento pueda fundirse con facilidad. Sin embargo, los 

compuestos de plomo suelen ser altamente peligrosos para la salud pública y ambiental, ya 

que llevan consigo la posibilidad de envenenar la sangre, así como el incremento de presión 

sanguínea o taquicardias [32]. Además, el Pb al igual que otros metales pesados entra en los 

sistemas acuáticos por medio de escurrimientos y derrames provenientes de actividades 

antropogénicas, ya sea en forma de quelatos o en forma de complejos orgánicos suele ser 

soluble en ambientes acuáticos [22].  El Pb está presente tanto en las aguas saladas como en 

aguas continentales con un estado de oxidación 2+, y en esta fase es incoloro, inodoro e 

insípido lo que lo hace difícil de detectar por métodos tradicionales. No obstante, aun en 

concentraciones pequeñas puede afectar a los organismos y a los sistemas morfológicos 

(sistema a nervioso, renal, endocrino y esquelético), dependiendo de las concentraciones a 

las que son expuestos (relación edad-dosis) [33]. 

1.1.3 Cromo (Cr) 

El Cromo (Cr) es un elemento catalogado entre los metales pesados que puede encontrarse 

de manera natural en pequeñas cantidades, en rocas, animales, plantas y suelos, en donde 

prolifera en combinación con otros elementos para la formación de distintos compuestos 

como lo es el Cromo III, el cual es necesario para distintos procesos biológicos que se 

desarrollan dentro del cuerpo animal [34]. Sin embargo, se sabe que otros tipos de 

compuestos que nacen a través del Cromo elemental, se distinguen por ser altamente tóxicos, 

ya que el Cr presenta dificultad para ser degradado del medio ambiente, principalmente de 

medios acuosos [35]. Este metal es ampliamente usado en procesos de manufactura y se 

puede encontrar en numerosos productos de consumo humano y es por esta razón que 

actualmente se encuentran grandes cantidades de desechos en los que destaca la presencia de 

este elemento y, al no pertenecer a la atmósfera, se deposita en el suelo y el agua, donde 

cambia su estado de oxidación, dependiendo de las condiciones a las que sea expuesto, 

derivando distintos problemas de salud pública debido a que el Cr en altas concentraciones 

y al estar en contacto con el medio por periodos de tiempo prolongado, puede tener efectos 

cancerígenos [36]. 
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1.1.4 Cobalto (Co) 

El Cobalto (Co) es un elemento que se encuentra distribuido ampliamente en el medio 

ambiente, por lo que el ser humano puede ser expuesto a este metal en pequeñas cantidades 

[37]. Por lo regular el Co siempre se encuentra ligado a otro elemento, pero cuando éste no 

se une a otro elemento, se sedimenta, lo que provoca que no se pueda eliminar por completo, 

creando acumulaciones que son absorbidas por plantas y animales, integrándose en la cadena 

trófica por bioacumulación [38]. Las altas concentraciones de Co generan problemas de salud 

que van desde problemas gastrointestinales, esterilidad y hasta la muerte por envenenamiento 

[39].  

1.1.5 Hierro (Fe) 

El Hierro (Fe) es un elemento metálico químico de color blancuzco; este elemento es 

sumamente abundante en la corteza terrestre y, en estado puro, éste suele ser muy reactivo y 

se corroe rápidamente en presencia del Oxígeno [40].  En arroyos y ríos, el Fe se encuentra 

disuelto en forma de herrumbre y precipita en el fondo del flujo de agua. Es importante 

mencionar que el Hierro suele encontrarse comúnmente en aguas subterráneas, ya que el 

Oxígeno disuelto es típicamente bajo en este tipo de ecosistema. Por este motivo es que 

también es posible encontrar al Hierro en el agua potable, puesto que puede filtrarse por 

medio de las redes subterráneas y reaccionar o acumularse con los compuestos disueltos en 

tuberías de metal [41]. 

 

En la tabla 1 se describen los estados de oxidación más contaminantes de cada elemento y 

sus consecuencias. 
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Tabla 1.-Metales contaminantes en los sistemas hidrológicos 

Metal Consecuencias   Estados de oxidación   

Mercurio 

(Hg) 

• La exposición al Mercurio genera 

alteraciones en las funciones de distintos 

sistemas biológicos. 

• Es altamente tóxico y tiene la capacidad 

de biomagnificarse dentro de una red 

trófica. 

• La exposición de este elemento en agua 

puede generar envenenamiento y 

problemas directamente en el sistema 

nervioso. 

Hg metálico (estable) 

Hg inorgánico 

Metilmercurio (estado más 

tóxico) 

[26,30] 

Plomo 

(Pb) 

• La Presencia de Pb en el agua potable a 

través de la corrosión de las tuberías.  

• El Plomo no cumple ninguna función 

esencial en el cuerpo humano, por lo que 

su presencia en la comida, el aire o el agua 

afecta al cerebro, al hígado, a los riñones 

etc.  

• Tiene la capacidad de bioacumularse en el 

medio. 

Plomo elemental (estable) 

Plomo (ll) (estado más 

tóxico) 

[42] 

Cromo  

(Cr) 

• El Cromo en las diferentes aguas 

residuales causa un alto impacto 

ambiental y social. 

• Es un metal que presenta una demanda en 

diversas industrias, como, por ejemplo, de 

acero, de electrónica etc. 

• Es difícil de eliminar de las aguas 

residuales industriales.  

• Es un agente oxidante fuerte que se 

difunde rápidamente a través del suelo y 

ambientes acuáticos.  

Cromo elemental  

Cr (III) (no tóxico) 

Cr (VI) (tóxico) 

[34,35] 
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• No forma compuestos insolubles en 

soluciones acuosas, por lo que la 

separación por precipitación no es 

factible. 

 

Cobalto 

(Co) 

• Muy alta concentración de Cobalto puede 

dañar la salud humana. Cuando se 

respiran elevadas concentraciones de 

Cobalto a través del aire, se experimentan 

efectos en los pulmones, como asma y 

neumonía. 

 

Cobalto elemental (estable) 

Cobalto (ll) (tóxico) 

 

[37] 

Hierro  

(Fe) 

• En altas cantidades puede producir 

problemas de salud, como anemia, 

deficiencia en el transporte de Oxígeno en 

la sangre etc. 

• Puede acumularse en las tuberías, creando 

grandes cantidades de sedimento en 

tuberías trayendo consigo problemas 

domésticos. 

• Puede ser reactivo en presencia de otras 

sustancias como el Manganeso 

Hierro elemental (Fe) [41] 



   

23 

 

1.2 Procesos convencionales de descontaminación de metales pesados en el 

agua.   

En la actualidad, para combatir la contaminación de metales en sistemas hídricos se han 

implementado diferentes procesos, como tratamientos físicos, químicos y biológicos. Sin 

embargo, muchos de estos procesos son costosos o  ineficaces en la eliminación de los 

metales pesados (tratamientos secundarios), debido a la presencia de ciertos componentes 

como polifenoles, los cuales pueden interactuar con los distintos compuestos fomentando la 

generación de los estados oxidativos del compuesto. Lo cual, en algunos casos, puede ser 

perjudicial, ya que los metales por lo general tienden a presentarse en su forma más tóxica 

en estados oxidados más altos [43]. Por otro lado, estos tratamientos son muy sensibles a los 

parámetros de operación, tales como pH (variante que también puede influir de diferente 

manera, dependiendo el componente al que se exponga), temperatura y presencia de tóxicos 

residuales que influyen en las condiciones de operación [44,45]. 

En la tabla 2 se muestran ejemplos de los procesos convencionales no fotoquímicos y 

fotoquímicos utilizados para descontaminación de aguas. 

 

Tabla 2.- Procesos convencionales de descontaminación de aguas 

 

En este sentido, los procesos avanzados de oxidación (POAs) son una alternativa limpia para 

eliminar los contaminantes residuales. Para eliminar los contaminantes, los POAs realizan 

Procesos de descontaminación de aguas 

Procesos no fotoquímicos Procesos fotoquímicos 

• Ozonización en medio alcalino 

• Ozonización en peróxido de Hidrógeno 

• Procesos de Fenton 

• Oxidación electroquímica 

• Plasma no térmico 

• Descarga electrohidráulica 

• Oxidación en agua supercrítica 

• Procesos fotoquímicos 

• Fotólisis de agua en ultravioleta 

• UV/ peróxido de Hidrógeno 

• Foto-Fenton 

• Fotocatálisis heterogénea 
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cambios profundos dentro de la estructura química del contaminante, mediante un proceso 

fisicoquímico [46]. El cual, se basa en generar y aplicar  radicales hidroxilos, los cuales son 

generados por alguna forma de energía (incluida la luz solar) y llegan a tener un gran poder 

oxidante, lo que ayuda a degradar la materia orgánica. Además, para incrementar la eficiencia 

de estos procesos se puede recurrir al uso de reductores químicos que transforman 

contaminantes tóxicos poco susceptibles a la oxidación, como iones metálicos o compuestos 

halogenados [47]. 

1.3 Fotocatálisis  

Dentro de los procesos de descontaminación, la fotocatálisis heterogénea puede ayudar de 

forma limpia y sustentable en la remoción de distintos tipos de contaminantes, orgánicos e 

inorgánicos, incluyendo a los metales pesados [48]. La fotocatálisis utiliza materiales 

semiconductores como fotocatalizadores, los cuales, al ser irradiados con una longitud de 

onda mayor o igual a la de su “band gap” (brecha de bandas energéticas), pueden generar 

pares electrón-hueco, que ayudan a las reacciones de oxidación y reducción [49]. Cuando los 

semiconductores son irradiados, se pueden promover electrones desde la banda de valencia 

(BV) hacia la banda de conducción (BC), generando en esta última un exceso de electrones 

(zona reductora), mientras que en la BV se genera deficiencias de los electrones o "huecos 

positivos" (zona oxidante). Una vez que se ha generado el estado excitado en el 

fotocatalizador, los electrones de la BC pueden ser transferidos a una sustancia aceptora de 

electrones (en los estados oxidados) provocando su reducción [50–52] (figura 2). 
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1.3 Semiconductor fotocatalítico  

Como se mencionó, para llevar a cabo el proceso fotocatalítico se utilizan materiales 

semiconductores, los cuales tienen la capacidad de generar pares hueco-electrón, que 

permiten las reacciones de reducciones y oxidaciones (redox) en la superficie [53]. Los 

semiconductores cuentan con band-gap, el cual tiene una energía de separación ~1.5 eV y 4 

eV [54], lo que los hace atractivos para trabajar en la mayor parte del espectro 

electromagnético ya que debido a su amplio intervalo en el band-gap, estos pueden ser 

activados por la irradiación de luz visible y luz UV [48]. 

La eficiencia fotocatalítica de los materiales semiconductores depende de su capacidad para 

la absorción de especies reactivas (orgánicas e inorgánicas) en la superficie del 

semiconductor, así como de sus características cristalográficas/morfológicas y de la 

capacidad de este para absorber la luz [53,55]. 

1.4 Dióxido de Titanio (TiO2) 

Dentro de los semiconductores más utilizados para procesos fotocatalíticos, se puede 

encontrar al dióxido de Titanio (TiO2), el cual tiene buena estabilidad en diferentes 

temperaturas y en ciertos valores de pH (6.2-6.9) [48]. Por esto se puede llegar a aplicar en 

la degradación de contaminantes orgánicos y la reducción de metales pesados. Se ha 

Figura  2. Esquema general-mecanismo fotocatalítico 

Luz  

UV 

visible 
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reportado que el TiO2 tiene la capacidad de reducir iones metálicos tóxicos, facilitando su 

extracción del medio acuoso [49,54,56].  

El TiO2 es un fotocatalizador activo sólo bajo irradiación UV, ya que debido a su “band gap” 

solo puede absorber longitudes de onda menores a los 400 nm (región ultravioleta-UV) del 

espectro electromagnético. Esto es una desventaja, debido a que la radiación UV presente en 

el espectro solar es del 3 al 5% [57]. Por este motivo, se han dedicado muchos esfuerzos para 

obtener fotocatalizadores basados en TiO2  que sean capaces de absorber longitudes de onda 

dentro de la región visible del espectro electromagnético (400 a 700 nm) para que así, éstos 

puedan ser utilizados en procesos fotocatalíticos de descontaminación en medios exteriores 

[58]. 

En la tabla 2 se pueden ver algunos ejemplos de la eficiencia fotocatalítica del TiO2 en 

diferentes aplicaciones de descontaminación ambiental. 

 

Tabla 3.- TiO2 evaluado en actividad fotocatalítica 

Autor 

año 

Aplicación 

  

Observaciones Ref

. 

Escobar-

Alarcon, 

Solis-

Casados 

2021 

Degradación de moleculas orgánicas 

(verde malaquita) en solución acuosa 

* La degradación en el reactor solar bajo 

condiciones de pH 3, 6 mg/L del 

colorante  y 0,6 g/L de N-TiO2  y una 

radiación promedio de 537,67 W/m2 

presentó un porcentaje de 96,658 %  de 

degradación en 60 minutos. 

[57] 

Yalavart

hi et al. 

2019 

Degradación de colorante AZO Orange II * En la degradación fotocatalítica, el pH 

afecta el avance del proceso debido a las 

propiedades de las cargas superficiales 

del TiO2. 

[59] 

Fernánde

z et al. 

2015 

Tratamiento de agua residual de 

microbiología (moléculas orgánicas) 

* La contribución de fases afecta 

directamente el potencial fotocatalítico de 

la película delgada. 

[50] 

Aguirre-

Cedillo, 

2019 

Eliminación de Cr6+ en efluentes de 

tenería. 

* La remoción fotocatalítica de los 

metales depende del potencial de 

reducción para cada uno de los metales.  

[60] 



   

27 

 

* Si trata de un compuesto orgánico, la 

velocidad de reducción será mayor, pero 

depende totalmente de la calidad del agua 

a tratar. 

Gargori-

García. 

2017 

Reducción fotocatalítica del ion Hg2+s * A pH elevado (7 y 10) se alcanzaba una 

adsorción cercana al 50% todo esto 

debido a la especiación del mercurio. 

[61] 

Ortiz-

Páez, 

2021. 

Remoción de metales pesados por PAO´s * Dependiendo de estas variables como 

pH y temperatura es la efectividad de la 

remoción de metales pesados de las aguas 

industriales.  

* A pH ácidos (3 ≤ pH ≤ 5) es más 

eficiente la remoción de metales pesados.  

* Es importante la intensidad de la 

radiación, ya que acelera la degradación 

* Se identificó que el catalizador más útil 

en procesos de oxidación avanzada es el 

TiO2, 

[62] 

Duarte-

Torres,.2

020. 

Remoción fotocatalítica de Hg(ll) * La adsorción de Hg (II) sobre dióxido 

de titanio, muestra una gran dependencia 

del pH del medio,  

[63] 

Melgar-

Fiz, 2018 

Eliminación de Hg en solución acuosa por 

fotocatálisis 

* La eliminación de Hg (II) en la etapa de 

reacción fotocatalítica, depende de la 

temperatura del rector (C°> 70% 

actividad). 

[64] 

 

Por otro lado, otra de las características que hacen atractivo el uso del TiO2 es que presenta 

3 tipos de estructura cristalina, las cuales pueden obtenerse modificando las variables (físicas 

y químicas) en los métodos de síntesis [57].  
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La fase cristalina más común del TiO2 es la fase anatasa, la cual tiene una estructura cristalina 

tetragonal y un “band-gap” de 3.2 eV [65].  En los procesos fotocatalíticos, que incluyen al 

TiO2 en fase anatasa, se ha reportado que, al reducir la recombinación de pares electrón-

hueco favorecen un mayor grado de hidroxilación superficial que aumenta la cantidad de 

radicales hidroxilos e incrementa  la degradación de más moléculas orgánicas. Por otro lado, 

la fase rutilo del TiO2 tiene una estructura tetragonal y un “band-gap” de 3.0 eV. Al tener un 

valor menor en su “band-gap” le permite absorber radiación electromagnética ligeramente 

más cerca de la región visible, (413 nm) a diferencia de la fase anatasa (387 nm) [66,67]. Sin 

embargo, ya que su banda de conducción está más cerca del potencial de oxidación-reducción 

del Hidrógeno, tiene un menor potencial de reducción que disminuye su eficiencia 

fotocatalítica [68]. La fase brookita es la fase menos estudiada del TiO2 en lo que aplicaciones 

fotocatalíticas se refiere, pues es difícil obtenerla sin la presencia de las fases anatasa y rutilo 

[69]. La brookita tiene una estructura cristalina ortorrómbica y un valor de “band-gap” de 3.4 

eV. La fase cristalina  brookita ha sido detectada como aquella que presenta menos 

características térmicas y fotoactivas, aunque en años recientes se ha mostrado en distintos 

trabajos que es un buen candidato como fotocatalizador, ya que cuenta con buenas 

propiedades fotoactivas, específicamente en reacciones de fotoxidación, ya que se genera una 

mejor separación de los pares electrón-hueco, dificultando la recombinación de los mismos. 

Por otra parte, como fotocatalizador se ha demostrado que la fase brookita puede llegar a ser 

superior que las otras dos fases, ya que al obtenerla por algunos métodos de síntesis 

(hidrotermal) ha llegado a presentar actividad similar a la que se encuentra en la fase 

cristalina anatasa. Otro tema se puede destacar de la brookita es que, gracias a su grado de 

Figura  3. Fases cristalinas del TiO2. 
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cristalinidad, tiene afinidad para llevar a cabo procesos como la degradación de ciertos 

componentes, ayudando a la reducción de concentraciones y oxidación selectiva para 

distintos tipos de alcoholes. Estas características hacen que la fase brookita sea atractiva para 

ser utilizada en los procesos fotocatalíticos, al igual que la mezcla de fases cristalinas de TiO2 

[54,66,70,71] 

En la tabla 3 se presentan algunos ejemplos de la síntesis de polvos y películas de TiO2 con 

la contribución de las diferentes fases cristalinas de este material. En donde la presencia de 

cada una de las fases está ligada directamente con las variables aplicadas en el proceso de 

síntesis. 

Tabla 4.- Obtención de fases de TiO2 utilizando métodos químicos de depósito 

Articulo Técnica Producto Porcentaje 
de Faces 

Synthesis, characterization and 

dielectric properties of rutile 

TiO2 nanoflowers [72] 

 

Hidrotermal  

 

Polvos  

93% rutilo,  

7% anatasa 

The synergistic effect of anatase and 

brookite for photocatalytic 

generation 

of hydrogen and diclofenac 

degradation [73] 

 

Hidrotermal  

 

Polvos 

71% 

brookita, 

29% anatasa 

Influence of anatase-brookite 

composition on photocatalytic 

degradation of 

diethyl phthalate [74] 

 

SILAR 

 

Película delgada 

69% anatase, 

31% brookita 

Influence of LA/Ti molar ratio on 

the complex 

synthesis of anatase/brookite 

nanoparticles and 

their hydrogen production [75] 

 

Hidrotermal  

 

Polvos  

46% 

brookita, 

65% anatasa 

Highly active brookite TiO2-assisted 

photocatalytic degradation of dyes 

 

Hidrotermal 

 

Polvos  

75% 

Brookita, 
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under the simulated solar−UVA 

radiation [68] 

13% anatasa, 

12% rutilo 

Influence of carbon source on the 

anatase and brookite mixed phase of 

the C- 

doped TiO2 nanoparticles and their 

photocatalytic activity [76] 

 

Hidrotermal  

 

Polvos 

56.1% 

anatasa 

43.9% 

brookita 

Controllable fabrication of 

photocatalytic TiO2 brookite thin 

film by 

3D-printing approach for dyes 

decomposition [70] 

 

Hidrotermal  

 

Película delgada 

87% 

brookita, 

13% rutilo 

Investigation of the impact of 

annealing on the structural, optical 

and morphological evolution of 

mixture-phase ALD-TiO2 films 

containing brookite [77] 

 

Depósito de capas 

atómicas 

 

Película delgada  

81% rutilo, 

19% 

brookita, 8% 

anatasa 

 

1.5 Fotocatalizadores de películas delgadas  

Como ya se mencionó, para llevar a cabo un proceso fotocatalítico se necesita el uso de un 

semiconductor, ya sea en polvo o en película delgada. Estas últimas presentan ciertas ventajas 

sobre los polvos, ya que, al finalizar el proceso fotocatalítico, los polvos presentan  

inconvenientes para separar aquellos catalizadores inactivos, lo que es un impedimento para 

que los fotocatalizadores puedan aplicarse en procesos de flujo continuo, ya que, presentan 

una tendencia de aglomerar partículas en un solo sitio [78]. Mientras que, los 

semiconductores en películas delgadas tienen la ventaja de que el material esta adherido a un 

sustrato, resolviendo los problemas de recuperación y aglomeración del fotocatalizador, 

permitiendo que el proceso de remoción de metales pesados pueda llevarse a mayor escala a 

través del diseño de reactores fotocatalíticos [52].  

Por otro lado, una película delgada es en sí un arreglo nanoestructurado bidimensional que 

se encuentra en la escala de nanómetros. Las películas delgadas pueden tener diferentes 

propiedades, ópticas de transmisión, absorción, mecánicas como la dureza, resistencia y 
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rugosidad, así como propiedades eléctricas [78,79]. Es de gran importancia mencionar que 

las propiedades que presentan los materiales que se sintetizan en forma de película delgada 

suelen ser muy diferentes de aquellos materiales sintetizados en forma de bulto, señalando 

que algunas de las  propiedades resultan ser mejores en película delgada. Una película 

delgada se determina por el espesor logrado sobre un sustrato; sin embargo, no se cuenta con 

un valor preciso que permita completar tal definición. Además, se puede agregar que 

normalmente se ha reportado que las películas delgadas se clasifican como aquellos 

recubrimientos que cuentan con un espesor menor a un rango entre 500-100 nm, dependiendo 

del autor [80,81]. 

1.6 Método de pulverización catódica (Sputtering) 

El depósito de películas delgadas ha sido reportado por diferentes métodos físicos y químicos 

en donde las condiciones de depósito pueden modificarse para obtener diferentes propiedades 

fisicoquímicas en el material. Sin embargo, si se quieren modificar las propiedades 

estructurales utilizando métodos químicos de depósito, se debería tener un control adecuado 

de las concentraciones, el pH, la temperatura, etc. ya que los métodos químicos necesitan un 

mayor control en las condiciones de síntesis. Por otro lado los métodos físicos de depósito 

de películas delgadas, permiten modificar de manera controlada las propiedades estructurales 

de los materiales mediante la modificación de las condiciones iniciales de depósito [82,83].  

Dentro de los métodos físicos de depósito más confiables, la técnica de pulverización 

catódica (Sputtering) ofrece la obtención de materiales de alta pureza, ya que los métodos 

físicos de depósito necesitan sistemas de alto vacío que permiten una menor contaminación 

en el material. Se ha reportado que esta técnica de síntesis es especialmente funcional cuando 

se requiere replicar el depósito de un material película delgada. En la tabla 4 se muestran  

algunos ejemplos que han utilizado esta técnica para el depósito de películas delgadas de 

TiO2  
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Tabla 5.- Obtención de película delgada de TiO2 utilizando el  método de Sputtering 

Articulo Técnica Sustrato Fases Ref. 
Selective brookite 

polymorph formation 
related to the amorphous 

precursor 
state in TiO2 thin films 

 
 

Sputtering 

 
 

a-SiO2 

 
 

Brookita, anatasa 

[84] 

Structure and corrosion 
properties of thin TiO2 

films obtained by 
magnetron 
sputtering 

 
 

Sputtering 

 
 

Silicio 

 
 

Brookita 

[85] 

Variation of structural 
and optical properties of 
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on the characteristics of 

TiO2 thin films 
deposited by RF reactive 

sputtering 

 
Sputtering 

(RF) 

 
Silicio 

 
Anatasa y rutilo 

[90] 

 

El depósito de películas delgadas por la técnica de pulverización catódica consiste en el 

desprendimiento de las especies de un material a través del choque de los iones de un gas 
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inerte sobre la superficie del mismo. Para que este proceso se lleve a cabo es necesario 

introducir en una cámara de alto vacío los átomos de un gas inerte (por lo general el Argón) 

que al ser ionizado permite el desprendimiento del material (figura 4). Donde las especies 

del material son depositadas posteriormente sobre un sustrato, dando lugar al crecimiento de 

la película delgada [83]. 

 

 

Adicionado a esto, el recorrido que realizan las partículas puede ser tan grande que las 

partículas no chocan entre sí, lo que da como resultado que estas partículas lleguen al sustrato 

con grandes energías [82]. Es importante mencionar que, dependiendo del material a 

depositar es necesario el uso de diferentes fuentes de corriente como lo son [89]:  

• DC (corriente directa): La más simple, usada para blancos de conductores como 

metales, es fácil de controlar y presenta un consumo bajo de energía. 

• RF (corriente de radiofrecuencia): Este tipo de fuente alterna la dirección del campo 

eléctrico a determinadas frecuencias para evitar la formación de cargas en el blanco. 

Figura  4. Esquema general de Método de Pulverización Catódica. 
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• DC Pulsada (corriente directa pulsada): En ésta el target es bombardeado con intensos 

picos de voltaje para limpiar la cara del blanco y prevenir la creación de carga 

dieléctrica.  

Una de las ventajas del crecimiento de películas delgadas mediante la técnica de Sputtering, 

es la buena adherencia que se da entre el sustrato y la película, debido a la alta energía cinética 

con la que llegan los átomos o moléculas al sustrato. También las películas delgadas tienen 

la misma composición química que el target con una alta reproducibilidad [85]. El método 

de Sputtering, además, ofrece distintas ventajas sobre otros métodos físicos de depósito y que 

permiten ser utilizado en procesos de mayores escalas. Además de que, en lo particular, el 

método de Sputtering o pulverización catódica nos permite modificar las condiciones de 

depósito, para de esta manera modificar las propiedades estructurales del material [83,91] 

(tabla 5). 

 

Tabla 6.- Condiciones de trabajo que pueden ser aplicadas en el depósito de Sputtering 

 

 

Condiciones de trabajo.   

Presión de trabajo Baja presión: las partículas no 

colisionan de manera 

significativa 

A presiones altas: colisiones 

con mayor impacto, por lo que 

pueden elevar la temperatura 

dando cambio estructural 

Gases En el proceso se utiliza argón 

ya que ayuda a la 

pulverización, y al ser un gas 

inerte no reacciona con el 

target 

Gases reactivos como el O2, 

los cuales pueden formar 

compuestos sin deficiencia de 

oxígeno 

Tipo de target Targets metálicos se depositan 

por fuentes DC 

Targets cerámicos son 

depositados por una fuente FR 

Potencia Definen la tasa de crecimiento 

de la película. 

La potencia utilizada depende 

del tipo de target 
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Una de las condiciones de trabajo que puede modificarse y que ha sido que ha sido reportada 

más a menudo es la presión de trabajo, la cual influye en el trayecto y en la energía con la 

que las partículas del material chocan con el sustrato dentro de la cámara. Cuando los 

depósitos se realizan a bajas presiones de trabajo, las partículas dentro de la cámara viajan 

hasta el sustrato con una mayor energía [92], por lo que durante su trayecto hay un menor 

número de colisiones entre las partículas del material con las partículas del gas, permitiendo 

que la energía con la que las partículas chocan con la superficie del sustrato sea mayor, dando 

como resultado la presencia de planos preferenciales en la estructura cristalina del material 

[91]. Por otro lado, cuando los depósitos se realizan a altas presiones de trabajo, la posibilidad 

de que las partículas choquen entre ellas y entre las partículas del gas es mayor, por lo que, 

al tener un mayor número de colisiones en el trayecto, la energía con la que las partículas 

llegan al sustrato disminuye [93]. Es por este proceso que, las modificaciones en las 

condiciones de depósito permitirán la obtención de las diferentes fases del TiO2 y, por 

consecuente, un cambio en la estructura cristalina, lo que da por consiguiente características 

distintas en el material [91,94]. 
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2. Justificación del tema 

 

Como se ha mencionado, el estado de Nuevo León se está enfrentando un fuerte problema  

de contaminación dentro de los cuerpos hídricos, debido a los residuos derivados de distintos 

procesos y el mal manejo que se tiene de los mismos dentro del rubro industrial. Además, de 

acuerdo con las estadísticas establecidas por la SEMARNAT, cerca del 50% de estos residuos 

no cumplen los requisitos técnicos establecidos por la NOM-083SEMARNAT, y terminan 

llegando a los cuerpos de agua dulceacuícola por distintos medios, como pueden ser 

filtraciones, lixiviados, o vertimiento directo. Al ser un estado industrial, los principales 

compuestos que generan preocupación debido a su naturaleza tóxica son los metales pesados, 

pues en el estado han sido encontrados metales como el Cr, Co, Fe, Pb, Hg, en donde, desde 

el punto de vista ambiental presentan comportamiento potencialmente peligroso para el 

medio donde se encuentren y las formas de vida que se pongan en contacto con grandes 

cantidades. Con respecto a los límites máximos permitidos de acuerdo con la Norma Oficial 

Mexicana, se puede recalcar que éstos provienen en un 25% de industrias agrícolas, 45% de 

procesos como metalurgia y el porcentaje restante de lixiviados sin identificar.  

Es por este motivo que debido a la presencia de contaminantes en el agua como son los 

metales pesados, el presente trabajo científico se encaminó en buscar y evaluar la eficiencia 

de materiales semiconductores para ser utilizados en la técnica de fotocatálisis, la cual es una 

técnica limpia que hace uso de una energía radiativa sobre un catalizador semiconductor. El 

TiO2, es un material que se ha utilizado ampliamente en diversas técnicas, gracias a que 

presenta características particulares como: diferentes fases cristalinas, cuya contribución de 

las misma lo vuele compatible con diversas sustancias y puede ser modificada a través de 

técnicas físicas de síntesis. Además, es un material de bajo costo, no invasivo, lo que lo 

posiciona como una alternativa limpia que ayude a mitigar los problemas de contaminación 

en el agua.   
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3. Hipótesis 

 

Los cambios estructurales y ópticos en las películas delgadas de TiO2 depositadas por la 

técnica de Sputtering influenciarán la eficiencia fotocatalítica del material, al ser utilizadas 

como fotocatalizadores para la descontaminación de metales pesados presentes en el agua. 

 

4. Objetivo 

Objetivo general: 

• Depositar películas delgadas de TiO2 por la técnica de Sputtering, variando las 

condiciones de depósito, específicamente la presión de trabajo, para obtener 

diferentes propiedades estructurales, las cuales podrían influir en la eficiencia 

fotocatalítica de las películas delgadas en la reducción y remoción de metales pesados 

presentes en el agua.   

 

Objetivos específicos 

• Obtener películas delgadas de TiO2 variando la presión de trabajo durante el depósito 

por medio de Sputtering.  

• Caracterización estructural de las películas delgadas de TiO2 mediante el uso de 

difracción de rayos-X.  

• Caracterización óptica de las películas delgadas de TiO2 mediante el uso de 

Espectroscopía UV-VIS, AFM, fotoluminiscencia y elipsometría.  

• Caracterización fotoelectroquímica de las películas delgadas de TiO2. 

• Pruebas de laboratorio de reducción y remoción fotocatalítica de metales pesados 

presentes en agua utilizando los fotocatalizadores de película delgada de TiO2. 

• Desarrollar un método para la síntesis de nanopartículas de Au, las cuales servirán en 

la identificación colorimétrica de metales pesados en agua. 

• Determinar la eficiencia fotocatalítica de las películas delgadas mediante el estudio 

de las propiedades ópticas y estructurales y su influencia en el proceso.   
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CAPÍTULO II 
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1. Métodología 

En el siguiente capítulo se describe el método experimental llevado a cabo para el depósito 

de las películas delgada de TiO2. Consiguiente a esto, se describen las técnicas a las cuales 

se sometieron las películas para su caracterización, con el propósito de estudiar las 

características físicas de cada una de ellas. 

1.1 Depósito de películas delgadas de TiO2 por DC Sputtering 

Las películas de TiO2 fueron depositadas a partir de un blanco metálico de Ti (pureza del 

99.995%), utilizando una fuente de corriente directa (DC). La cámara de Sputtering 

(INTERCOVAMEX- Sistema Physical Vapor Deposition H2, Serie TE), fue evacuada hasta 

una presión de vacío de 9.6 x10 -6 Torr, utilizando una bomba turbo molecular. La presión de 

vacío dentro de la cámara ayudó a que el depósito se realizara en condiciones ideales, 

favoreciendo el crecimiento de los cristales con mayor pureza. Una vez que se alcanzó la 

presión de vacío, la cámara se llenó con Argón, el cual, al ser un gas inerte, no reacciona con 

la superficie del blanco, evitando la formación de otras especies durante el proceso. Para 

iniciar el depósito, el gas se ioniza y son los iones de Argón los que chocan con la superficie 

del blanco y permiten que los átomos del material se depositen sobre la superficie del 

sustrato. Las presiones de trabajo utilizadas durante los depósitos son aquéllas representadas 

en la tabla 7, las cuales fueron modificadas con la finalidad de cambiar las propiedades 

estructurales del material. Las películas de TiO2 se depositaron durante un tiempo de 60 

minutos, y al finalizar el depósito, fueron tratadas térmicamente a una temperatura de 400°C 

durante 60 minutos, para obtener el TiO2.  

A lo largo del documento se referirá a las películas depositadas por el método de Sputtering 

con el nombre de TiO2-M1, TiO2-M2, TiO2-M3 y TiO2-M4, donde el número corresponde a 

las diferentes presiones de trabajo con las que se llevó a cabo el depósito en las películas.
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Tabla 7.- Condiciones de trabajo utilizadas en los depósitos para cada película de TiO2-
sputtering 

Nombre de Muestra 
Presión 

de 

trabajo 

(Torr) 

Presión 

de 

trabajo 

(Pa) 

Tiempo de 

depósito 

(min) 

Potencia 

(W) 

M1  

TiO2-M1 3.6 x 10 -3 

 
0.47 60  60  

M2  

TiO2-M2 9.6 x10 -3 

 
 

1.27 
 

60  60  

M3  

TiO2-M3 1.6 x10 -2 

 
 

    2.13 60  60  

M4  

TiO2-M4 
 
 

2.6 x10 -2 

 
3.47 

 
60  60  

 

 

1.2 Caracterización de películas delgadas de TiO2 

Es importante mencionar que todas las películas obtenidas mediante el método de Sputtering 

se caracterizaron mediante las diferentes técnicas tales como: difracción de rayos-x por haz 

rasante, Microscopía de Fuerza Atómica (AFM), Espectroscopía ultravioleta-visible (UV-

Vis), elipsometría y fotoluminiscencia. Esto con el propósito de conocer las propiedades 

estructurales, morfológicas y ópticas de cada una de las películas de TiO2 depositadas por 

medio de la técnica de Sputtering. El fundamento de cada una de las técnicas se describe a 

continuación. 
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1.2.1 Difracción de rayos-X 

La difracción de rayos-X es la técnica que permite determinar la estructura cristalina de cada 

material. Para la medición de películas delgadas, se debe utilizar la técnica de geometría de 

ángulo rasante, donde el ángulo del haz incide con la superficie de la muestra, enviando la 

señal al detector. El ángulo de incidencia (el cual es un ángulo fijo típicamente de 1-5°) ayuda 

a que la trayectoria que recorren los rayos-X vayan en incremento, de manera que la 

información estructural de los difractogramas proviene de las películas analizadas y no del 

sustrato donde estas están depositadas. En el caso de la técnica de difracción de rayos-X de 

haz rasante la configuración es distinta y las reflexiones que tienen distintos ángulos Ɵhkl, los 

cuales son producidos por los planos de red que pueden o no ser paralelos a la superficie de 

la película analizada. De este modo se sabe que, al graficar la intensidad en función de 2Ɵ se 

va a encontrar que las posiciones de las reflexiones de Bragg se asemejan a aquellas 

posiciones angulares que se pueden encontrar en un patrón cuya medición es simétrica [95]. 

1.2.2Análisis Raman  

La espectroscopia o análisis de Raman, es aquella técnica que se basa en la dispersión 

inelástica de una luz monocromática; es decir, dispersa la luz cuando la frecuencia de los 

fotones presenta un cambio al interactuar con una muestra. Estos fotones son absorbidos por 

el material y después son reemitidos. La frecuencia de los fotones que se han remitido se va 

desplazando en diferentes direcciones, que van de direcciones altas a direcciones bajas, que 

se comparan con la frecuencia inicial, lo que da como resultado el conocido efecto Raman, 

el cual proporciona información sobre las transmisiones vibracionales y de baja frecuencia 

de las moléculas [96]. 

1.2.3 Microscopía de Fuerza Atómica (AFM) 

La técnica de Microscopía de fuerza atómica es una técnica que ayuda a analizar la superficie 

del material, tomando en cuenta la interacción de la superficie con una punta móvil. Durante 

este análisis, la punta se ilumina mediante un láser y la información se obtiene al detectar 

cambios en la reflexión del láser, los cuales se originan por el movimiento vertical de la punta 

que va desplazándose a través de diferentes morfologías [97]. 

Tomando en cuenta que las dimensiones de la punta se encuentran en un nivel nanométrico, 

el AFM puede producir imágenes más finas, en comparación con otras técnicas de 
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microscopía. Así mismo, genera información acerca de la rugosidad, dato con el que se puede 

analizar cuantitativamente la estructura y el área superficial de la muestra [98]. 

1.2.4 Espectroscopía de UV-vis 

La técnica de espectroscopia de UV-vis es ampliamente utilizada para conocer las 

propiedades ópticas de los materiales semiconductores, así como el ancho de su banda (Eg). 

Esta técnica se basa en inducir un haz de luz hacia la muestra. El haz de luz comienza a 

barrerse en una longitud de onda (λ) del espectro electromagnético que va desde la región 

ultravioleta (190-400 nm), hasta la región visible (400-750 nm) y muy cercano al infrarrojo 

(750-1100 nm). Con esta medición es posible conocer el porcentaje de transmitancia (%), y la 

absorbancia del material [99]. 

1.2.5 Espectroscopía de fotoluminiscencia 

La fotoluminiscencia (PL) tiene gran importancia en la caracterización de materiales, debido 

a que es una herramienta que cuenta con alta sensibilidad. Esta técnica se basa en investigar 

los procesos de recombinación radiativa, debido a los excitones, defectos y niveles de 

impurezas que pueden existir en el material [100,101]. 

Las películas delgadas de TiO2 depositadas por medio de Sputtering fueron caracterizadas 

por medio de un espectrofotómetro de fluorescencia Agilent Cary Eclipse, con una energía 

de excitación de 325 nm para el análisis de cada película. 

1.2.6 Elipsometría  

La elipsometría es una técnica no destructiva de análisis muy conocida, la cual es 

comúnmente usada para la caracterización de estructuras multicapas como películas 

delgadas. Ésta se implementa para obtener características dentro de las propiedades ópticas 

del material como pueden ser el índice de refracción y el espesor de la película depositada. 

Cabe mencionar que esta técnica es la más precisa para medir el espesor de la película y las 

constantes ópticas de una película delgada. El intervalo en el cual la elipsometría puede medir 

el espesor se encuentra entre  1-1000 nm [96] La medición elipsométrica consiste en un haz 

de luz polarizada dirigido a la superficie de un material, donde el estado de polarización de 

la luz reflejada se determina utilizando un segundo polarizador. El ángulo de la luz con 

respecto a la muestra normal (el ángulo de incidencia) y la longitud de onda se controlan para 
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maximizar la precisión. Estos ángulos están relacionados con los coeficientes complejos de 

reflexión de Fresnel rs y rp, donde s y p son los vectores de luz perpendicular y paralelo al 

plano de incidencia, respectivamente. La relación de estos coeficientes se mide por 

elipsometría de la siguiente manera [102]. 

𝜌 =  𝑟𝑝𝑟𝑠 =  (𝑡𝑎𝑛Ψ)𝑒𝑗Λ       
donde ρ es un número complejo, ψ y Δ son la amplitud y el factor de fase. Estos factores son 

los ángulos elipsométricos, que cambian según las propiedades ópticas de las películas [96]. 

1.2.7 Caracterización fotoelectroquímica  

Para conocer las propiedades electroquímicas de cada una de las películas de TiO2 

depositadas mediante la técnica de Sputtering, se llevaron a cabo distintas mediciones 

utilizando una celda electroquímica con tres electrodos. En esta celda se contó con un 

electrodo de platino, también se utilizó un electrodo de referencia de Ag/AgCl en una 

solución de 3M de KCl y un electrodo de trabajo el cual está formado las películas de TiO2 

que fueron depositadas para este estudio. Dentro de la celda se agregó como electrolito una 

solución de NaOH de 0.1 M. Para este estudio el equipo utilizado fue un potenciostato-

galvanastato AUTOLAB PGSTAT302N utilizando como fuente de irradiación una lámpara 

UV comercial de 90 Watts Tecno lite/HEL-BLB, donde se establecieron algunas condiciones 

experimentales para llevar a cabo las pruebas electroquímicas: OCP, la Cronoamperometría 

e Impedancia electroquímica (Nyquist y Mott-Schottky). Es importante mencionar que para 

realizar las curvas de Mott-Schottky se corrió la prueba dentro del intervalo capacitivo del 

TiO2, el cual fue determinado con el grafico de Voltamperometría.  

 

 

A continuación, se presenta la  figura 5 en donde se ilustra  la metodología utilizada para este 

trabajo científico. 
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Figura  5. Resumen de metodología experimental. 
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1. Resultados 

 

1.1 Caracterización  

Dentro de este capítulo se presentan y discuten aquellos resultados obtenidos de la 

caracterización realizada a las películas delgadas de TiO2 depositadas por medio de la técnica 

de depósito de Sputtering, las cuales corresponden a las técnicas experimentales descritas 

previamente en el capítulo II. 

1.1.1 Difracción de rayos-X (DRX) por haz rasante  

En la figura 6 se presentan los difractogramas de rayos x de las películas de TiO2 depositadas 

por el método de Sputtering. Donde observamos que todas las películas son de naturaleza 

amorfa, debido a que la temperatura de tratamiento térmico está limitada a 400° C, que es la 

temperatura máxima a la que se puede tratar este tipo de sustrato (vidrio). Cabe resaltar que 

la estructura amorfa del TiO2 es común y ya ha sido reportada para las películas que son 

depositadas por el método de Sputtering [87,103,104]. 

Particularmente, la película TiO2-M1 depositada a baja presión (0.47 Pa) presenta dos picos 

de mayor intensidad en 36° y 38° en 2θ, los cuales coinciden con la fase rutilo y la fase 

brookita del TiO2, reportadas en las tarjetas de difracción JDCSP 969004142 y 969004140, 

respectivamente. Así mismo, los picos principales de ambas fases se deberían encontrar entre 

25° y 30° en 2θ, pero la baja de cristalinidad de la película TiO2-M1 no permite identificar 

las posiciones de estos picos. En el caso de las películas TiO2-M2 y TiO2-M3, podemos 

observar que, en ambos casos, es difícil diferenciar a simple vista las señales de las fases 

cristalinas principales en cada muestra, ya que, se encuentran en la región entre 25° y 30° en 

2θ, que es la zona amorfa de ambas  películas. En el caso de la película TiO2-M4 depositada 

a una mayor presión de trabajo (3.46 Pa), se puede observar  que la cristalinidad de la película 

mejora, en comparación con las películas anteriores, pues se pueden observar diferentes 

picos, donde el pico más intenso coincide con los picos principales de la fase anatasa (JDCSP 

969015930) y brookita (JDCSP96 9004140). Además, se encontró que los picos localizados 

en 36.1° y 54.22° coinciden con la tarjeta de difracción de la fase rutilo (JDCSP 969004142). 
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Por lo que, un aumento en la presión de trabajo contribuye a la presencia de las tres fases 

cristalinas del TiO2. 

Figura  6. DXR de películas de TiO2 depositadas por Sputtering. 
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Para confirmar la presencia de las diferentes fases cristalinas que conforman las películas de 

TiO2   se realizó un análisis Rietveld, utilizando el software Maud (Material Analysis Using 

Diffraction) para los refinamientos. En la tabla 7 se presenta el porcentaje de fases obtenido 

en cada refinamiento, en donde, para la película TiO2 – M1, depositada con la menor presión 

de trabajo, los resultados confirman la presencia de las fases, Rutilo tetragonal y la fase 

Brookita ortorrómbica en un 14% y 86% respectivamente. Conforme se aumenta la presión 

de trabajo en el depósito, las películas TiO2 – M2 y TiO2 – M3 (ambas amorfas) hay una 

contribución de la fase anatasa tetragonal acompañada de la fase rutilo tetragonal en cada 

una de las películas, donde para la TiO2- M2 hay un 92% de anatasa y un 8%, de rutilo, 

mientras que la película TiO2- M3 está conformada por un 79% de anatasa y un 21% de 

rutilo. Por último, la película TiO2 – M4 depositada con la mayor presión de trabajo, cuenta 

con la contribución de las fases anatasa (41%), rutilo (3%), y de la fase brookita (56%) del 

TiO2. 

Tabla 8.- Porcentaje de fases en cada difractograma obtenidos mediante análisis de 
Rietveld. 

Nombre de Muestra Fases % R
wp/ Rexp ~ 1 

TiO2-M1 

 

Rutilo 14 % 

Brookita 86 % 

 

1.0 

TiO2-M2 

 

Anatasa 92 % 

Rutilo 8 % 

 

1.31 

TiO2-M3 

 

Anatasa 79 % 

Rutilo 21 % 

 

1.0 

TiO2-M4 

 

Anatasa 41 % 

Rutilo 3 % 

Brookita 56 % 

 

1.7 
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Por otro lado, los parámetros de red de cada película también fueron calculados mediante el 

método de Rietveld y se muestran en la tabla 8. En donde los cambios más significativos 

para cada una de las películas se observan en:  

TiO2-M1 

• Para la fase Brookita, el parámetro c disminuye de 5.17 Ả a 4.85 Ả. 

TiO2-M2 

• Para la fase Anatasa, el parámetro a incrementa de 3.78 Ả a 4.23 Ả. 

• Para la fase Rutilo, el parámetro a incrementa de 4.61 Ả a 5.52 Ả. 

• Para la fase Rutilo, el parámetro b disminuye de 2.97 Ả a 2.28 Ả. 

TiO2-M3 

• Para la fase Anatasa, el parámetro a incrementa de 3.78 Ả a 4.53 Ả. 

• Para la fase Anatasa, el parámetro b disminuye de 9.51 Ả a 5.66 Ả. 

• Para la fase Rutilo, el parámetro b disminuye de 2.97 Ả a 1.0 Ả. 

TiO2-M4 

• Para la fase Brookita, el parámetro a incrementa de 4.22 Ả a 9.73 Ả 

• Para la fase Brookita, el parámetro b disminuye de 3.47 Ả a 5.0 Ả. 

• Para la fase Brookita, el parámetro c incrementa de 5.17 Ả a 5.54 Ả. 

 

Con estos resultados confirmamos que al variar las presiones de trabajo en cada uno de los 

depósitos se pueden modificar las fases cristalinas y los parámetros de red de cada una de las 

películas.  
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Tabla 9.- Cambios en los parámetros de red de las películas de TiO2. 

Nombre de 

Muestra 

Tarjeta Experimental 

TiO2-M1 

 

 

Rutilo 

JDCSP 96 900 4142 

a = 4.61 Ả / b = 2.97 Ả 
 

 
a = 4.22 Ả / b = 3.19 Ả 

 

Brookita 

JDCSP 96 900 4140 

a = 4.22 Ả 
b = 5.47 Ả 
c = 5.17 Ả 

a = 8.77 Ả 
b = 4.97 Ả 
c = 4.85 Ả 

 

 

TiO2-M2 

 

Anatasa 

JDCSP 96 901 5930 

a = 3.78 Ả / b = 9.51 Ả 
 

 
a = 4.23 Ả / b = 5.33 Ả 

 

Rutilo 

JDCSP 96 900 4142 

a = 4.61 Ả / b = 2.97 Ả 

 
a = 5.52 Ả / b = 2.28 Ả 

 

 

TiO2-M3 

 

 

Anatasa 

JDCSP 96 901 5930 

a = 3.78 Ả / b = 9.51 Ả 

 
a = 4.53 Ả / b = 5.66 Ả 

 

Rutilo 

JDCSP 96 900 4142 

a = 4.61 Ả / b = 2.97 Ả 

 
a = 4.02 Ả / b = 1.00 Ả 

 

 

TiO2-M4 

 

 
Anatasa 

JDCSP 96 901 5930 

a = 3.78 Ả / b = 9.51 Ả 
 

 
 

a = 3.78 Ả / b = 9.50 Ả 
 

Rutilo 

JDCSP 96 900 4142 

a = 4.61 Ả / b = 2.97 Ả 

 
a = 4.60 Ả / b = 2.93 Ả 

 

Brookita 

JDCSP 96 900 4140 

a = 4.22 Ả 
b = 5.47 Ả 
c = 5.17 Ả 

a = 9.73 Ả 
b = 5.00 Ả 
c = 5.54 Ả 
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1.1.2 Análisis Raman  

Se realizaron mediciones de espectroscopia Raman a cada una de las muestras, con la 

finalidad de comprobar la presencia de las fases cristalinas del TiO2.  En la figura 7 se observa 

que para cada una de las películas de TiO2 los modos vibracionales son diferentes, debido a 

la presencia de las diferentes fases cristalinas en cada una de las películas.  

En el espectro Raman se observan los principales modos vibracionales correspondientes a la 

fase anatasa (Eg, A1g, B1g, Eu, E3g), rutilo (A1g, Eu, E3u), y brookita (A1g, Eu, E3u). Para la fase 

anatasa, está reportado que los modos de vibración principales (Eg, A1g, B1g) corresponden a 

la vibración de los átomos de O2 en el TiO2 [72,105,106]. Mientras que los modos 

vibracionales A1g y E3u en la fase rutilo están relacionados con el desplazamiento del Oxígeno 

y de los modos polares en el IR-activo, respectivamente [72,107]. Del mismo modo, se ha 

reportado que los modos vibracionales en la fase Brookita tienen los modos típicos de 

vibración Alg y B2g, los cuales permiten la identificación de esta fase [108]. 

Respecto a los modos de vibración presentes en las películas de TiO2 depositadas por método 

de Sputtering, se observó que las películas TiO2-M2 y TiO2- M3 tienen la contribución de la 

fase anatasa, en donde, el área de los modos de vibración de la fase rutilo es menor, 

principalmente en la película TiO2-M2. Esto concuerda con el porcentaje de fases calculado 

en el análisis de Rietveld, en el cual la película TiO2-M2 presenta 8% de rutilo, mientras que 

la película TiO2-M3 tiene un 21% de esta fase. Respecto a las películas TiO2-M1 y TiO2-M4 

ambas cuentan con la contribución de las fases brookita y rutilo, donde la película TiO2-M1 

tiene un mayor porcentaje de la fase brookita (86%), en comparación con la película TiO2-

M4 (56%). Mientras que la contribución de la fase rutilo es menor para ambas películas (tabla 

6). Sin embargo, la película TiO2-M4 también presenta los modos vibracionales de la fase 

anatasa lo cual coincide con lo calculado en el análisis Rietveld de esta fase en el TiO2 [86]. 
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Figura  7. Análisis de Raman en películas de TiO2 depositadas por Sputtering 
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1.1.3 Morfología-AFM  

La Figura 8, muestra la morfología de las películas delgadas de TiO2 analizadas por AFM. 

Cada una de estas muestras fue estudiada por microscopia de fuerza atómica, en modo 

contacto en dos zonas distintas en un intervalo de 10 y 5 μm.  

Para la película TiO2-M1 (figura 8-a), quien presentó las tres fases (anastasa, rutilo y 

brookita), se observa que las partículas en la superficie crecen de forma piramidal. En el caso 

de la superficie de las películas TiO2-M2 y TiO2-M3 (figura 8-a y b), quienes presentaron 

una menor cristalinidad, presentan una superficie homogénea totalmente recubierta por 

partículas de forma no definida. Para las películas TiO2-M3 y TiO2-M4 (figura 8-c y d), se 

puede observar que, conforme la presión de trabajo aumenta, la altura de las partículas en la 

superficie de la película disminuye, de tal manera que, para las muestras depositadas a 

presiones mayores de trabajo, las partículas se encuentran más aglomeradas en la superficie 

y presentan un menor tamaño. En general, estas pequeñas partículas presentan una forma 

muy particular parecida a pequeñas escamas, las cuales ya han sido reportados por otros 

autores [109,110].   
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Figura  8. AFM películas TiO2 
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1.2 Propiedades ópticas  

Consecuente con los cambios estructurales que existen, las propiedades ópticas de las 

películas también cambian. En la Figura 9-a se representan los diferentes porcentajes de 

transmitancia de cada una de las películas de TiO2. Podemos observar que, así como la 

presión incrementa, la transmitancia de las películas se sitúa entre el 70 y el 90 %, a excepción 

de la película TiO2-M1 (depositada a presión más baja), cuyo porcentaje de transmitancia es 

inferior que el 5%. El borde de absorción de las películas a partir de la muestra TiO2-M2 

tiene un corrimiento a mayores longitudes de onda, como consecuencia de los cambios 

estructurales en cada película. Este corrimiento da como resultado un incremento en el valor 

del band gap de las películas delgadas, debido a un efecto óptico producto del espesor, donde 

pareciera que el nivel de Fermi es mayor que el valor de la banda de conducción, 

incrementando el valor del “band gap”. Este comportamiento se conoce como efecto 

Burstein-Moss, el cual se puede originar por la cantidad de otras especies en el material, las 

cuales pueden ser dopantes, o defectos estructurales, los cuales podrían incrementar la 

concentración de portadores, aumentando la separación de energía entre el máximo de la 

banda de valencia y el nivel más bajo en la banda de conducción [111–113]. El “band-gap” 

óptico de las películas delgadas fue calculado a partir de la gráfica de Tauc (figura 9-b). A 

medida que la presión aumenta, los valores de band gap son 3.7 3.2, 3.3, y 3.6 eV para el 

TiO2-M1. TiO2-M2. TiO2-M3 y TiO2-M4, respectivamente, donde estos valores concuerdan 

con los valores del “band gap” reportados para las diferentes fases de TiO2 [114].  
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Por otro lado, el espectro de fotoluminiscencia 

fue medido con una excitación de 325 nm 

(debido a que este es cercano al “band gap” del 

TiO2) y se muestra en la figura 10. Se observan 

dos bandas, una en la región ultravioleta (350-

400 nm) y otra en la región visible (480-510 nm). 

La película con la banda más intensa en la región 

ultravioleta es la TiO2-M3 (anatasa 79%, rutilo 

21%), mientras que la intensidad de esta banda 

en las películas restantes es similar. En la región 

ultravioleta del TiO2 se han reportado diferentes 

emisiones que corresponden a la recombinación 

de cargas fotogeneradas de la banda de valencia 

a la banda de conducción (~360 nm), exitones 

superficiales (~375nm) y la emisión del band-

Figura  9. a) Transmitancia, b) Gráfico Tauc  

Figura  10. Espectro PL de películas 
delgadas TiO2 



   

57 

 

gap (~390 nm). En cuanto a las emisiones en la región visible se han reportado que están 

relacionadas a las vacancias de oxígeno en el TiO2 [114,115].  

Para analizar las propiedades ópticas de las películas de TiO2 y su espesor se hicieron 

mediciones de Elipsometría. Las mediciones fueron hechas con un ángulo incidente fijo de 

70° en un intervalo de energía de 0.6 a 4.7 eV, mientras que la interpretación de los datos se 

llevó a cabo por el software Jobin Yvon DeltaPsi2 (DP2). Se propuso un modelo de tres capas 

(sustrato de vidrio TiO2nam/Void-TiO2nam) para ajustar cada espectro. La figura 11 muestra 

los ángulos elipsométricos (ψ y Δ) donde los datos medidos (líneas) y las líneas de ajuste 

(símbolos) presentan un buen resultado. Se observó que, dependiendo de las fases presentes, 

los ángulos ψ y Δ son diferentes en cada película. El espesor también influencia la medición, 

ya que si el espesor es muy grande el comportamiento de los ángulos elipsométricos tendrá 

un mayor número de oscilaciones en el intervalo de medición [114–117]. El espesor obtenido 

de las mediciones de elipsometría fue de 49, 369, 68, y 50 nm, para las películas de TiO2-

M1, TiO2-M2, TiO2-M3 y TiO2-M4, respectivamente. Según los valores del espesor, las 

películas de menor espesor tienen un comportamiento similar en los ángulos elipsométricos, 

mientras que la película (TiO2-M2) de mayor espesor presenta múltiples oscilaciones debido 

a múltiples reflexiones internas entre la película y el sustrato, lo cual es un comportamiento 

común en películas gruesas [83]. 
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Figura  11. Ángulos elipsométricos de películas de TiO2 
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1.3 Propiedades y características electroquímicas. 

Con el propósito de conocer las propiedades y características electroquímicas de cada una de 

las películas depositadas, se realizaron mediciones electroquímicas utilizando un reactor con 

una configuración de tres electrodos. Donde el contraelectrodo utilizado fue un electrodo de 

platino, un electrodo de referencia de Ag/Cl en una solución de 3M y las películas delgadas 

de TiO2 se utilizaron como electrodo de trabajo. Como electrolito, se utilizó una solución de 

NaSO4 a 0.1M, mientras que para la iluminación de las muestras se utilizó una lampara 

comercial UV (Tecno lite/90w/HEL-BLB), esto con el fin de tener acceso a lámparas de 

menor costo en caso de un posible escalamiento del proceso. 

1.3.1 Prueba de potencial de circuito abierto (OCP). 

Las pruebas de potencial en circuito abierto (OCP) permiten monitorear la variación de 

fotovoltaje (Voc) en función del tiempo de reacción (300 segundos). En la figura 12-a se 

muestran las curvas de OCP para cada una de las películas de TiO2 depositadas por medio de 

Sputtering. En las cuales se pueden observar los potenciales de circuito abierto en donde, al 

iniciar la medición la muestra se encuentra en oscuridad por un tiempo de 60 segundos, para 

después ser iluminadas durante 60 segundos, y pasando este tiempo la lampara se vuelve a 

apagar durante 60 segundos más. Cuando las muestras son irradiadas ocurre la separación de 

los pares electrón-hueco; en donde si el potencial es más negativo hay una mayor generación 

de cargas fotogeneradas. En este sentido, la película TiO2-M3 presenta un potencial de -0.35 

V el cual es el valor más negativo comparado con las otras películas (figura 11). Cuando las 

películas se dejan de irradiar las cargas fotogeneradas vuelven a recuperarse por lo que 

observamos un decaimiento de los electrones, lo que provoca que estos recuperen su estado 

inicial en la oscuridad. A partir de estos resultados podemos observar cómo es que, las cargas 

fotogeneradas en la película TiO2-M3 tienen una recombinación inmediata en comparación 

con las otras muestras.  

En la figura 12-b representa las variaciones de la vida útil de los electrones en función del 

potencial aplicado obtenidas a partir de las curvas de OCP. De acuerdo con los resultados 

obtenidos, los cuales muestran un aumento en la vida útil de los electrones para la película 

TiO2-M3, podemos mencionar que la presencia de la fase anatasa y rutilo en proporción 79%- 

21% respectivamente para cada fase, favorecen la vida útil de electrones acompañada de un 
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OCP lento es indicativo de que se tendrá una baja recombinación del par hueco-electrón 

principalmente asociada con la recombinación de electrones acumulados en la banda de 

conducción y la recombinación de electrones inyectados del electrolito al material [118,119]. 

 

  

Figura  12. a) OCPD y b) Tiempo de vida del electrón. 

a) b) 
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2. Pruebas de reducción fotocatalítica de metales pesados: influencia de la 

estructura. 

Para estudiar la eficiencia fotocatalítica de las películas de TiO2, depositadas por medio de 

Sputtering, se realizaron diferentes pruebas de reducción de metales pesados, en los cuales 

se tomaron distintas alícuotas durante un determinado periodo de tiempo, las cueles fueron 

analizadas mediante UV-vis para determinar el cambio en la solución por medio de 

absorbancia. En esta ocasión se presentan los resultados fotocatalíticos de la primera prueba 

experimental utilizando una solución a 2ppm de dicromato de potasio (Cr estado de oxidación 

VI) y Cobalto (estado de oxidación II) y Hierro (Fe). La elección de estos metales surge a 

partir de que ambos al estar disueltos en solución acuosa, presentan una coloración que 

permite medir el espectro de absorción en la región visible. Además, es importante resaltar 

que, el comportamiento de cada una de las películas al estar en contacto con cada metal es 

diferente. 

Es importante mencionar que se llevaron a cabo tres sets experimentales, esto con el 

propósito de encontrar aquellas películas con mejor eficiencia fotocatalítica.  

El primer set experimental tuvo una duración de 180 minutos, y se siguió el siguiente método 

para las pruebas fotocatalíticas: 

1. Se colocan 40 ml de solución en el reactor (películas delgadas de TiO2) 

2. El reactor se coloca en agitación y permanece en oscuridad durante 20 minutos. 

3. Después de este tiempo se tomó la primera alícuota de referencia. 

4. El reactor es irradiado utilizando una lámpara UV (lámpara comercial 90w) con una 

longitud de onda máxima de 370 nm.  

5. Se toman alícuotas cada 15 minutos durante la primera hora. 

6. Pasando los primeros 60 minutos, la toma de las alícuotas se tomó cumpliendo un 

lapso de 90, 120 y 180 min.  
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En la figura 13, se presentan los resultados de la reacción fotocatalítica de la solución de 

dicromato de Potasio para cada una de las películas de TiO2 utilizando la metodología del 

primer set experimental 

durante un periodo de 

reacción de 180 minutos con 

irradiación continua. De 

acuerdo con los resultados se 

determinó que todas las 

películas tienen eficiencia 

fotocatalítica en la reducción 

de Cromo. Ya que la mejor 

eficiencia fotocatalítica para 

la reducción de cromo la 

tienen la película delgada de 

TiO2- M1y TiO2-M2, pues a 

diferencia de las otras dos 

películas (TiO2-M3-M4) estas 

siguen reduciendo el metal 

después de los 90 minutos. 

 

Por otra parte, en la figura 14 se presentan los resultados de la reducción fotocatalítica del 

Cobalto, en donde se aprecia que las películas con mejor eficiencia fueron la TiO2-M3 y la 

película TiO2-M4. Ya que las películas TiO2-M1 y TiO2-M2 presentan adsorción a partir de 

la primera hora, mientras que las películas TiO2-M3 y TiO2-M4 siguen reduciéndose durante 

los 180 minutos. 

Por su parte en la figura 15 podemos observar que aquellos resultados que mostraron tener 

mayor eficiencia fotocatalítica al agregar una solución de Fe son aquellos experimentos en 

los que se utilizaron las películas TiO2-M2 y TiO2-M3 ya que ambas películas tienen 

actividad durante los 180 minutos en los que transcurre la reacción, mientras que las películas 

restantes nos indican un comportamiento poco estable. 

Figura  13.  Pruebas fotocatalítica-cromo 
usando películas delgadas de TiO2. 
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Para asegurar que las películas realmente están llevando a cabo una reacción de reducción se 

implementó un nuevo método para las películas que mostraron mejor eficiencia con el 

método anterior. El segundo set experimental se realizó en un tiempo de 300 minutos y 

consiste en: 

 

 

 

 

Figura  15. Pruebas fotocatalíticas- Co usando 
películas de TiO2 

Figura  14. Pruebas fotocatalíticas- Fe usando 
películas de TiO2. 
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1. Se colocan 40 ml de solución en el reactor (películas delgadas de TiO2) 

2. El reactor se coloca en agitación y permanece en oscuridad durante 20 minutos. 

3. Después de este tiempo se toma la primera alícuota de referencia. 

4. El reactor es irradiado utilizando una lampara UV (lámpara comercial 90w). 

5. Se toman alícuotas cada 15 minutos durante la primera hora. 

6. Después de la primera hora de reacción, la solución se deja en oscuridad durante un 

periodo de 60 minutos. 

7. El periodo de oscuridad se repitió dos veces más, en los cuales se intercaló un periodo 

de iluminación, en el que se tomó muestra cada 15 minutos. 

 

En la figura 16-a, b se presenta la actividad fotocatalítica de las películas TiO2-M1 y TiO2-

M2 utilizando la solución de Cromo. En el caso de la película de TiO2-M1 se puede observar 

que, a pesar de los periodos de oscuridad, la película no presenta un comportamiento que 

indique adsorción, ya que al iniciar el periodo de irradiación nuevamente el proceso de 

reducción es continuo, alcanzando una reducción de hasta el 0.1 mg/l durante los 300 minutos 

de reacción. Por su parte, la película TiO2-M2 muestra un comportamiento de reducción hasta 

el minuto 120, ya que después de este tiempo la solución comienza a adsorberse en el material 

desactivando su actividad fotocatalítica.  

En la figura 16-c, d se muestra la reducción fotocatalítica de la solución de Cobalto. En el 

caso de las películas TiO2-M3 y TiO2-M4 se observa cómo es que la película TiO2-M3 

detiene su actividad fotocatalítica y se estabiliza a partir de la primera hora de irradiación 

lumínica. Mientras que la película M4 presenta actividad fotocatalítica reductiva durante las 

tres horas de irradiación, alcanzando hasta un 0.2 mg/l. 

En el caso de la figura 16-e, f  donde se llevó a cabo el experimento con una solución de 

Hierro y las películas TiO2-M1-M2 previamente seleccionadas, se puede comparar cómo es 

que en el caso de la película M1se establece a partir del minuto 240 de la reacción 

fotocatalítica llegando hasta 0.5 mg/l, a diferencia de la película TiO2-M2, que presenta 

actividad reductiva durante todo el periodo experimental llegando a alcanzar hasta un 0.2 

mg/l. 
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Figura  16. Uso de películas delgadas de TiO2- Pruebas fotocatalítica-cromo a) M1 y b) M2, 

Pruebas fotocatalíticas-cobalto c) M3 y d) M4 Pruebas fotocatalítica-Hierro e) M1 y f) M2. 
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3. Discusión de resultados. 

En este capítulo se discutirán los resultados más importantes correspondientes a las: 

• Pruebas de reducción de Cr 
• Pruebas de reducción de Co 
• Pruebas de reducción de Fe 

Las cuales corresponden sólo las películas que mostraron mejores resultados en los 
experimentos discutidos en la sección 6.4 

Para esto, se realizó un tercer set experimental utilizando las películas que presentaron 

mejores resultados en el set experimental 2. El método, para las tres soluciones (Cromo, 

Cobalto y Hierro) se realizó durante un periodo de 360 minutos de irradiación continua, 

siguiendo las siguientes condiciones: 

1. Se colocan 40 ml de solución en el reactor (películas delgadas de TiO2) 

2. El reactor se coloca en agitación y permanece en oscuridad durante 20 minutos. 

3. Después de este tiempo se toma la primera alícuota de referencia. 

4. El reactor es irradiado utilizando una lámpara UV (lámpara comercial 90w). 

5. Se toman alícuotas cada 30 minutos hasta llegar al minuto 120. 

6. Pasando los 120 minutos de irradiación la toma de alícuotas se realiza cada hora hasta 

llegar a los 360 minutos. 

Una vez que se llevó a cabo la experimentación fotocatalítica, se procedió a tomar el material 

utilizado para realizar un análisis para observar si tras el uso del material existen diferencias 

en el mismo, tomando en cuenta las propiedades ópticas y físicas. 
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3.1 Resultados: Película TiO2-M1 usada en la solución de Cromo. 

En la figura 17-a se observa el comportamiento de la película M1 en la reducción de la 

solución de Cromo, en donde se observó que la reducción del metal es continua durante los 

360 minutos de irradiación, llegando hasta 0.2 mg/l. El espectro de absorción de cada una de 

las alícuotas tomadas se muestra en la  figura 17-b, donde la banda de absorción del Cromo, 

que se encuentra entre los 300 y 400 nm, va disminuyendo su intensidad conforme el tiempo 

de reacción transcurre. A partir del minuto 90 se observa un corrimiento de las bandas a 

longitudes de onda menores, lo que podría indicar la reducción del estado de oxidación del 

cromo de Cr VI a Cr III [120–122]. Además, la reducción de la intensidad en las bandas 

podría indicar una disminución en la concentración del metal pesado en la solución [123].   

 

 

Figura  17. Degradación de Cr (2ppm) 
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Para corroborar si las especies de Cromo se están adsorbiendo a la superficie de la película 

TiO2-M1 se midieron las propiedades ópticas de la película al término de la reacción. En la 

figura 18-a se representan el espectro de absorción y transmisión del material, antes y 

después de la prueba. Por su parte la absorbancia final muestra un cambio al compararse con 

los resultados de la medición inicial, donde podemos apreciar que post reacción fotocatalítica 

existe una ligera adsorción en la película, ya que el espectro de adsorción aumenta llegando 

hasta los 3.5 nm. En el caso de las pruebas de transmitancia (figura 18-b) se observó que 

antes de la reacción la película tenía un porcentaje de transmitancia menor al 1% y después 

de la prueba de reducción, la transmitancia disminuyó su valor hasta casi el 0%, lo que podría 

indicar que las especies de Cr se adhieren a la superficie lo que podría causar una disminución 

en la concentración del metal como se observó en la figura 18-c. En cuanto al espectro de 

fotoluminiscencia observamos una disminución en la señal del material, donde, la banda en 

la región ultravioleta (350-400 nm) no sólo disminuye su intensidad después de la reacción, 

si no que, se alcanza a observar una pequeña banda alrededor de los 370 nm. El cambio en el 

espectro de fotoluminiscencia puede estar relacionado con la presencia de las especies 

adsorbidas en la superficie de la película.  

 

Figura  18. Propiedades ópticas película TiO2-M1 

a) b) c) 
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Respecto a la superficie de la película, se observó que ésta estaba conformada por pequeñas 

partículas distribuidas a lo largo de la superficie (figura 19-a). Una vez terminada la reacción, 

la superficie de la película, ya no presenta las partículas que se veían antes de la reacción 

pues ahora se observan ramificaciones en la superficie, donde estas modificaciones podrían 

deberse al desplazamiento de la solución ya que esta se encuentra en agitación continua 

durante la reacción, o que las especies de Cr adsorbidas en la superficie cubren el material.  

Por otro lado, la rugosidad de la película TiO2-M1, antes de la reacción es de 4.67 nm y 

después de la reacción la rugosidad tiene un valor de 2.37 nm. Esta disminución está 

relacionada con los cambios de las partículas en la superficie. Se ha reportado que la 

disminución en el valor de la rugosidad podría estar generando un encaje mecánico (mecanic 

puzzle) en la superficie, lo cual genera que los líquidos con baja viscosidad como es el caso 

de la solución de Cr fluyan hacia las grietas y/o hendiduras que existen en el material [123] 

lo cual puede generar cambios en la superficie (figura 19-b). 

 

Hay que resaltar que la película TiO2-M1 está conformada por un 14% de la fase cristalina 

rutilo y un 86% de brookita. En donde se ha reportado que un alto porcentaje de la fase 

brookita es benéfico para la reducción fotocatalítica de compuestos como el cromo, debido a 

que la gran mayoría de los pares e-/h+ son generados en esta fase cristalina. De esta forma, 

los h+ migrarían hacia la superficie del material, donde serán “atrapados” por el agua o los 

hidroxilos superficiales generados por la fase cristalina rutilo, lográndose así una efectiva 

separación de ambos transportadores de carga lo que da lugar a que el tiempo de la reacción, 

antes de la recombinación de cargas sea mayor, permitiendo que lo enlaces de Cr puedan 

Figura  19. AFM TiO2-M1 antes y después del set experimental 3 
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romperse y las especies resultados se adhieran al material [34,124]. En la figura 20 Se 

propone el mecanismo de reacción del Cr. 

 

Figura  20. Mecanismo propuesto para ejemplificar los procesos en la interfaz Cr-solución bajo irradiación 
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3.2 Resultados: Película TiO2-M4 usada en la solución de Cobalto. 

Los resultados de la reducción fotocatalítica del Cobalto utilizando el método del set 

experimental 3 se muestran en la figura 21-a, en donde se observó que, a partir de los 

primeros 30 minutos, la reacción es muy rápida, ya que en este tiempo reduce hasta los 0.1 

mg/l con respecto a la concentración inicial y se mantiene constante durante los 360 minutos 

de reacción. Como se observa en la figura 21-b, la banda de absorción correspondiente al 

Cobalto II sufre un corrimiento a longitudes de onda mayores conforme aumenta el tiempo 

de reacción. Se ha reportado que este corrimiento sólo podría estar indicando una 

disminución en la concentración del metal dentro de la solución, sin afectar el estado de 

oxidación. Ya que la solución no presentó cambios notorios en su coloración podríamos 

pensar que, no hay cambio en el estado de oxidación del metal. [125,126]. 

 

Para verificar si las especies de Co están adsorbidas en la superficie de la película TiO2-M4, 

se analizó el espectro de absorción  inicial y final de la película antes y después de los 

Figura  21. Degradación de Co (2ppm) TiO2-M4 

a) b) 
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experimentos donde los resultados indican que, al término de la reacción la absorbancia es 

menor, en comparación con el valor de la muestra inicial, además dicha adsorbancia tiene 

lugar a partir de los 500 nm (figura 22-a). En el caso de las pruebas de transmitancia (figura 

20-b) se observó que antes de la reacción la película tiene un porcentaje de transmitancia del 

80% y el borde de absorción comienza a partir de los 375 nm. Después de la prueba de 

reducción, la transmitancia se mantiene muy similar a los resultados obtenidos antes de la 

reacción, lo que concuerda con los resultados de absorbancia. El incremento en el porcentaje 

de transmitancia indicaría que pudiera haber un pequeño desprendimiento de la película. Sin 

embargo, el comportamiento similar en el borde de absorción indica que la película no se ha 

desprendido. 

 Por otra parte, al comparar el espectro de fotoluminiscencia después de la reacción se 

observó una disminución en la intensidad de la señal, en comparación con el espectro inicial 

(figura 22-c), donde, la banda en la región ultravioleta (350-400 nm) no sólo disminuye su 

intensidad, sino que, además, la señal que podía verse alrededor de los 550 nm deja de ser 

visible. Lo que podría atribuirse a la adsorción de Cobalto en la superficie del material. 

 

Figura  22. Propiedades ópticas de la película TiO2-M4 

a) b) c) 
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De acuerdo con la figura 23-a, se puede observar que la superficie de la película está 

constituida por pequeñas partículas distribuidas de manera uniforme. Cuando la película es 

analizada después de la reacción se observan partículas aglomeradas de mayor tamaño. Estos 

cambios se podrían estar presentando por la presencia de residuos de la solución de Co, ya 

que ha sido reportado que las especies de Co tienden a sedimentarse en una solución [127]. 

Por otro lado, la película TiO2-M4, también presentó cambios en la rugosidad, donde, antes 

de la reacción la superficie tenía un valor de rugosidad de 1.68 nm y después de la reacción 

este valor tuvo una ligera disminución hasta los 1.18 nm. Como ya se había mencionado la 

disminución en el valor de la rugosidad está relacionada con los cambios que sufre la 

superficie. Por lo que, al disminuir este valor, nuevamente se puede inferir que en la 

superficie de esta película se estuviera presentando un encaje mecánico, ya que las partículas 

Co al ser más grandes se mantienen aglomeradas y ligeramente ensambladas en las pocas 

hendiduras de la superficie, dando como resultado un efecto de capas [97] lo cual puede 

generar  la apariencia final en la superficie (figura 23-b). 

 

 

Es preciso mencionar que esta película conformada por anatasa 41 %, rutilo 3 % y brookita 

56 % podría ser estable debido a que como se ha reportado en la bibliografía, la presencia de 

las tres fases cristalinas mejora la calidad y genera propiedades que mejoran la 

reproducibilidad del TiO2 que es usado para procesos fotocatalíticos [85,128]. Aunado a esto, 

la presencia de porcentajes mayores de las fases cristalinas anatasa y brookita tienden a tener 

Figura  23. AFM TiO2-M4 antes y después del set experimental 3 



   

74 

 

un comportamiento similar el del Titanio P25 lo que le da la capacidad de reducir a los 

compuestos que presenten radicales libres (lo que lo hace afín a las especies de Co) con luz 

de menor intensidad y de longitud de onda muy cercana al intervalo de la luz visible, una vez 

que la superficie se satura de subcompuestos generados que forman cadenas más débiles e 

interactúan con los iones hidroxilo donde se genera la reducción del compuesto, este 

mecanismo se representa en la figura 24.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura  24. Mecanismo propuesto para identificar el proceso en la interfaz Co-solución bajo irradiación 
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3.3 Resultados: Película TiO2-M2 usada en la solución de Hierro. 

En la gráfica de la figura 25-a  se presentan los resultados de las pruebas fotocatalíticas para 

la  reducción del Hierro siguiendo el método del set experimental 3, descrita anteriormente. 

Se observó que, a partir de los primeros 30 minutos, la reacción de reducción alcanza hasta  

0.7 mg/l y después se mantiene constante durante todo el tiempo de reacción. 

 Como se observa en la figura 25-b, en la banda de absorción correspondiente al Hierro (300-

400 nm) no existe un corrimiento durante el tiempo que dura la reacción. Sin embargo, la 

intensidad de la banda de absorción del Fe disminuye a medida que el tiempo de reacción 

transcurre, lo que podría deberse a que la solución esté disminuyendo su concentración y, 

además, al no presentar cambio de coloración el estado de oxidación del Hierro podría ser el 

mismo, según lo reportado en la bibliografía [129].  

 

Como se puede ver en la figura 26-a, se analizaron las propiedades ópticas de la película 

TiO2-M3, antes y después de ser utilizada para las pruebas fotocatalíticas de Fe. Para 

corroborar la presencia de alguna especie de Fe en la superficie de la película se analizó los 

resultados del espectro de absorción después de la reacción, donde se incrementa su 

intensidad en la región entre 500 y 600 nm, así como la banda de absorción correspondiente 

Figura  25. Degradación Fe (2ppm) TiO2-M3 

a) b) 
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al TiO2 (300-400 nm) se ve opacada por la presencia de especies de Fe, las cuales también 

absorben en esa longitud de onda [128]. En la figura 26-b se observa que el porcentaje de 

transmitancia de la película TiO2-M3 disminuye hasta un 60% después de la reacción 

fotocatalítica, lo cual indica que es probable que las especies de Fe obstruyen el paso de la 

luz en la región visible.  

Por otro lado, el espectro de fotoluminiscencia (figura 26-c)  después de la reacción de 

reducción muestra un aumento de hasta un 70% en la intensidad de la banda en la región 

ultravioleta (350-400 nm). Se ha reportado que cuando el Fe es introducido en la estructura 

del TiO2 como dopante disminuye la intensidad de esta banda debido a las interacciones Fe-

Fe [130], pero en este caso la intensidad de la banda tuvo un efecto contrario ya que el  Fe 

debería encontrarse sólo en la superficie y no en la estructura del material. 

 

La figura 27-a nos muestra la superficie de la película TiO2-M3 antes de la reacción, donde 

se puede apreciar que está conformada de pequeñas partículas que se distribuyen 

homogéneamente a lo largo de ésta. Una vez que la película ha sido sometida a las pruebas 

fotocatalíticas ya no es posible ver las partículas pequeñas, pues ahora se observa como si 

Figura  26. Propiedades ópticas TiO2-M3 

a) b) c) 



   

77 

 

otro material estuviera sobre la superficie inicial (figura 27-b). Por otro lado, la rugosidad de 

la película TiO2-M3, disminuyó su valor de 3.83 a 3.18 nm después de la reacción.  

 

 

Como ya se discutió en la sección 1.1.1 del capítulo III, esta película está constituida por un 

92 % de la fase anatasa y un 8% rutilo. La contribución de ambas fases en el TiO2 ha sido 

ampliamente reportada como la más eficiente para las reacciones fotocatalíticas en medio 

acuoso, ya que, en conjunto, ambas fases tienen una alta capacidad de adsorción de 

compuestos inorgánicos en concentraciones bajas [128], ya que, en la fase rutilo los procesos 

de recombinación son más lentos permitiendo que las reacciones de reducción ocurran en el 

medio (figura 28) [131]. 

Figura  27. AFM TiO2-M3 antes y después del set experimental 3 

Figura  28. Mecanismo propuesto para identificar el Proceso en la interfaz 
Fe-solución bajo irradiación 
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CAPÍTULO IV 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



   

79 

 

 

Conclusiones  

1. Propiedades estructurales 

• Al variar la presión de trabajo durante el depósito, es posible modificar la estructura 

cristalina del TiO2; obteniendo las fases anatasa, rutilo y brookita en cada una de las 

películas. 

• Cuando se implementa una presión de trabajo de 0.47 Pa en el depósito de la película 

delgada por medio de Sputtering podemos obtener la contribución de las fases 

cristalinas Brookita y Rutilo. 

• Cuando se implementa una presión de trabajo de 1.27 Pa en el depósito de la película 

delgada por medio de Sputtering podemos obtener la contribución de las fases 

cristalinas Anatasa y Rutilo. 

• La aparición de las fases cristalinas Anatasa y Rutilo continua al usar una presión de 

trabajo más alta con un valor de 2.13 Pa 

• Cuando se implementa una presión de trabajo muy alta en este caso de 3.47 Pa en el 

depósito de la película delgada por medio de Sputtering obtenemos la aparición de 

las tres fases cristalinas del TiO2. 

• El porcentaje de fases y los parámetros de red fueron calculados mediante el uso de 

refinamiento Rietveld obteniendo para la película TiO2-M1 una contribución de fases 

de 14 % rutilo -86 % brookita, para la película TiO2-M2 98% anatasa- 8% rutilo, para 

la película TiO2-M3 79% anatasa -21% rutilo y para la película TiO2-M4 se obtuvo 

una contribución de las tres fases con un porcentaje de 41% anatasa -3% rutilo y 56% 

brookita. Las constantes de red de cada una de las fases también cambiaron con 

respecto a la tarjeta de difracción con la que se comparó.   

• Con el análisis de Raman se pudo comprobar la presencia de estas fases del TiO2, ya 

que todas las películas presentaron los modos de vibración principales de cada una de 

las fases. 
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2. Propiedades ópticas 

• La coloración de las películas de TiO2 depende de la presión de trabajo, ya que, al 

incrementar la presión de trabajo en el depósito, las películas son más transparentes, 

dando como resultado un porcentaje de transmitancia arriba del 70% 

• La coloración de la  película TiO2-M1 redujo su transparencia obteniendo un 

porcentaje de transmitancia encuentra alrededor del 5%. 

3. Pruebas fotocatalíticas Cr 

• La película TiO2-M1 presentó la mejor eficiencia fotocatalítica en la reducción de la 

solución de Cromo, reduciendo hasta 0.2 mg/l en 360 minutos.  

• Las bandas de absorción en el espectro de la solución de Cromo presentaron un 

corrimiento a longitudes de onda menores, lo que podría indicar la reducción del 

estado de oxidación del cromo de Cr VI a Cr II. Además, la reducción de la intensidad 

de esta banda indicaría una disminución en la concentración de la solución. 

• La eficiencia fotocatalítica de esta película puede deberse a que de las cargas 

fotogeneradas en la fase brookita los huecos (h+) migrarían hacia la superficie del 

material, donde serán “atrapados” por el agua o los hidroxilos superficiales generados 

por la fase cristalina rutilo. Este mecanismo daría lugar a que el tiempo de la reacción, 

antes de la recombinación de cargas sea mayor, permitiendo que lo enlaces de Cr 

puedan romperse y las especies resultados se adhieran al material y asi se lleve a cabo 

la reducción del metal. 

4. Pruebas fotocatalíticas Co 

• La película TiO2-M4 presentó la mejor eficiencia fotocatalítica en la reducción de la 

solución de Cobalto, reduciendo hasta los 0.15 mg/l en 360 minutos de reacción.  

• El corrimiento a longitudes de ondas mayores de la banda de absorción de Cobalto 

podría estar indicando una disminución en la concentración del metal dentro de la 

solución, manteniendo el mismo estado de oxidación. 

• Dado que esta película cuenta con las tres fases cristalinas del TiO2 (anatasa, rutilo y 

brookita) su eficiencia fotocatalítica depende de la sinergia entre estas tres fases. 

Cuando ocurre la reacción fotocatalítica los h+ de la fase brookita migran a la 
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superficie del material, y son “atrapados” por el agua o los hidroxilos superficiales 

generados por la fase rutilo incrementando asi la eficiencia fotocatalítica de la 

película. Aunado a esto, la presencia de anatasa en la película TiO2-M4 permite la 

reducción de los compuestos como el Co ya que estos presenten radicales libres. La 

reducción de este metal se da a partir del rompimiento de enlaces del Co II lo que 

genera subcompuestos que forman cadenas más débiles e interactúan con los iones 

hidroxilo dando reducción del compuesto. 

5. Pruebas fotocatalíticas Fe 

• La película TiO2-M3 presento la mejor eficiencia fotocatalítica en la reducción de la 

solución de Hierro, reduciendo hasta los 0.1 mg/l en 360 minutos de reacción.  

• La intensidad de la banda de absorción del Fe disminuye durante el tiempo de 

reacción, lo cual está relacionado a una disminución en la concentración del metal y 

no a una reducción. 

• Ya que esta película solo cuenta con la contribución de las fases Anatasa y Rutilo su 

comportamiento fotocatalítico se debe a que ambas fases tienen una alta capacidad 

de adsorción de compuestos inorgánicos en bajas concentraciones. Además de que, 

en la fase rutilo los procesos de recombinación son más lentos dando más tiempo a  

que las reacciones de reducción se lleven a cabo. 
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Anexos 

Anexo 1-curvas de calibración                                                                                    
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Anexo 2- Pruebas fotocatalíticas 

Con la finalidad de cumplir con los objetivos en este proyecto se desarrolló en colaboración 

con el  Centro de Investigación Biológica del Noreste (CIBNOR) una metodología para la 

síntesis de nanopartículas de oro (Au), las cuales fueron utilizadas para la detección de los 

metales incoloros como lo son el Hg y  el Pb. La síntesis de nanopartículas de Au utilizadas 

tienen una concentración final de 0.18 mM y fueron obtenidas partir de la metodología 

Turkevich [132]. 

Por otro lado, siguiendo la metodología descrita en el capítulo III, sección 2, se realizaron 

las pruebas  fotocatalíticas para la reducción de Hg y Pb utilizando soluciones a una 

concentración de 20 ppm, respectivamente. 

Para la medición de las soluciones finales de cada set experimental se realizó un sensor 

colorimétrico [133], para esto, se añadió 0.5 ml de CitAuNps a una alícuota de 0.2 ml de la 

solución de Hg Pb, a la cual se agregó 0.5 ml de una solución de lisina a una concentración 

de 0.4 mM. 

Anexo 2.1- Resultados de pruebas fotocatalíticas de Hg 

      

En la figura 29, se presentan los resultados de la reacción 

fotocatalítica de la solución de Hg para cada una de las 

películas de TiO2 utilizando la metodología del primer 

set experimental, el cual fue descrito en la sección 2, 

capítulo III. De acuerdo con los resultados se determinó 

que aquellas películas con mayor eficiencia 

fotocatalítica en la reducción de Hg son las películas 

delgadas TiO2- M1y TiO2-M2, ya que después de 120 

minutos siguen reduciendo la solución de Hg. 

Figura  29. Pruebas fotocatalítica-
Mercurio usando películas delgadas de 

TiO2 
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Para asegurarnos que las películas realmente están llevando a cabo una reacción de reducción 

siguiendo la metodología del set experimental 2 (sección 2, capitulo III) utilizando las 

películas TiO2-M1 y TiO2-M2. En la figura 30  se presenta la actividad fotocatalítica de las 

películas TiO2-M1 y TiO2-M2 utilizando la solución de Hg. En ambos casos podemos 

observar que a pesar de los periodos de oscuridad las películas no presentan un 

comportamiento que indique adsorción del metal, ya que al irradiar nuevamente el material 

el proceso de reducción es continuo. Por otro lado, la película TiO2-M1 alcanza una 

reducción de hasta el 0.3 mg/l  a partir de los 240 minutos. En el caso de la película TiO2-

M2 la reducción fotocatalítica alcanza los 0.1 mg/l a partir de los 300  minutos ya que después 

de este tiempo la reacción se estabiliza hasta el final de la misma. 

 

Para finalizar con la experimentación se realizó el tercer set experimental (sección 3, capitulo 

III) utilizando la película TiO2-M2 la cual presento los mejores resultados. En la gráfica de 

la figura 31 se presentan los resultados de las pruebas fotocatalíticas para la  reducción del 

Hg, en donde, observamos que a partir de los primeros 30 minutos la reacción de reducción 

Figura  30. Uso de películas delgadas de TiO2- Pruebas fotocatalítica-Mercurio M1 y M2 
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alcanza hasta los 0.8 mg/l y después se mantiene constante hasta los 180 minutos donde a 

partir de este periodo de tiempo tiene un decaimiento más pronunciado. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura  31. Degradación Hg (20ppm) TiO2-M2 
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Anexo 2.2- Resultados de pruebas fotocatalíticas de Pb 

 

En la figura 32, se presentan los resultados de 

la reacción fotocatalítica de la solución de Pb 

para cada una de las películas de TiO2 utilizando 

la metodología del primer set experimental, el 

cual fue descrito en la sección 2, capítulo III. De 

acuerdo con los resultados se determinó que 

aquellas películas con mayor eficiencia 

fotocatalítica en la reducción de Pb son las 

películas delgadas TiO2- M2 y TiO2-M3, ya que 

después de 90 minutos siguen reduciendo la 

solución de Pb. 

 

 

 

Para asegurarnos que las películas realmente están llevando a cabo una reacción de reducción 

siguiendo la metodología del set experimental 2 (sección 2, capitulo III) utilizando las 

películas TiO2-M2 y TiO2-M3. En la figura 32 se presenta la actividad fotocatalítica de las 

películas TiO2-M2 y TiO2-M3 utilizando la solución de Pb. Nuevamente podemos observar 

que, en ambos casos, a pesar de los periodos de oscuridad las películas no presentan un 

comportamiento que indique adsorción del metal, ya que al irradiar nuevamente el material 

el proceso de reducción es continuo. Por otro lado, la película TiO2-M2 alcanza una 

reducción de hasta el 0.45 mg/l  al finalizar la reacción. En el caso de la película TiO2-M3 la 

reducción fotocatalítica alcanza los 0.35 mg/l al llegar a  los 360  minutos de reacción. 
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Figura  32. Pruebas fotocatalítica-Plomo usando 
películas delgadas de TiO2 
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Para finalizar con la experimentación se realizó el tercer set experimental (sección 3, capitulo 

III) utilizando la película TiO2-M3 la cual presento los mejores resultados. En la gráfica de 

la figura 34 se presentan los resultados de las pruebas fotocatalíticas para la  reducción del 

Hg, en donde, observamos que a partir de los primeros 60 minutos la reacción de reducción 

es constante, hasta alcanzar  0.1 mg/l  a partir de los 300 minutos de reacción donde 

observamos un decaimiento más pronunciado. 

Figura  33. Uso de películas delgadas de TiO2 fotocatalíticas-Pb M2 y M3 
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Figura  34. Degradación Pb (20ppm) TiO2-M3 
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