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RESUMEN 

El trabajo de grado presentado en este documento, se encuentra organizado en cuatro 

capítulos que contienen información relevante para comprender la importancia de la 

investigación desarrollada, así como los datos necesarios para dar alcance a los objetivos 

propuestos. 

Inicialmente, en el capítulo 1 se incluye una descripción detallada del referente teórico y el 

estado del arte en el área de Fotocatálisis Heterogénea, de igual manera se realiza la 

descripción de los mecanismos de tratamiento, así como un recuento de los trabajos 

dedicados al estudio de los contaminantes analizados en la presente investigación, por 

último, se presentan los objetivos de la tesis de maestría. 

En el segundo capítulo del documento se describe detalladamente la metodología empleada 

para la síntesis de los fotocatalizadores y las técnicas de análisis instrumental utilizadas 

para la caracterización físico-química de los de los mismos. Adicionalmente, se indican los 

métodos y equipos empleados para el seguimiento de las reacciones fotocatalíticas y la 

configuración de los sistemas de reacción usados para determinar la actividad de los 

fotocatalizadores sintetizados.  

En el tercer capítulo se describen y analizan los resultados de la caracterización físico-

química de los materiales fotocatalíticos sintetizados. Por último, en el cuarto capítulo se 

incluyen los resultados de la evaluación de desempeño fotocatalítico de las series de 

materiales preparados, en reacciones fotocatalíticas de interés ambiental e industrial. 

El presente trabajo de investigación se llevó a cabo en el laboratorio del Grupo de Catálisis 

de la Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia en colaboración con 

instituciones de investigación de México y España. La investigación involucra el estudio de 

diferentes series de materiales fotocatalíticos basados en Dióxido de Titanio (TiO2) 

modificados por procesos de fluorización, sulfatación, fotodeposisción de metales nobles y 

sensibilización con colorantes. Estos materiales se evaluaron en reacciones fotocatalíticas 



de gran interés en el campo de la remediación ambiental y en la síntesis de compuestos de 

alto valor agregado. 

En la investigación se empleó como material de referencia TiO2 sintetizado en el 

laboratorio por el método Sol-gel y posteriormente sometido a diferentes tratamientos para 

la obtención de materiales con características optimizadas. Así, la serie 1 de 

fotocatalizadores se obtuvo mediante la modificación del TiO2 por procesos de 

fluorización, sulfatación y fotodeposición de diferentes contenidos de oro (Au) y platino 

(Pt). La segunda serie de fotocatalizadores corresponde a TiO2 en forma de polvo y de 

nanotubos modificados a través de sensibilización con los colorantes Protoporfirina de Zinc 

y Quinizarina. Los fotocatalizadores sintetizados fueron ampliamente caracterizados para 

determinar sus propiedades físico-químicas. Para ello, se emplearon diferentes técnicas 

como: Difracción de Rayos-X, Fisisorción de N2, Espectrometría de Fluorescencia de 

Rayos-X, Espectrofotometría UV-Vis de Reflectancia Difusa, Microscopía Electrónica de 

Transmisión y Espectroscopia Fotoelectrónica de rayos-X. Adicionalmente, se evaluó la 

actividad de los materiales en tres reacciones fotocatalíticas de interés ambiental que 

incluyeron el tratamiento de bacterias patógenas presentes en aguas residuales, la 

fotodegradación de Fenol y Naranja de Metilo (MO) y la foto-oxidación de Glicerol 

orientada a la obtención de compuestos de alto valor agregado, los ensayos de esta última 

reacción se llevaron a cabo en el Centro Conjunto de Investigación en Química Sustentable 

de la Universidad Autónoma del estado de México y la Universidad Nacional Autónoma de 

México, en el marco de una estancia de investigación a través del proyecto SGI 1709. 

En general, se encontró que la modificación superficial del TiO2 mediante procesos de 

fluorización, sulfatación y fotodeposición de metales nobles (Au y Pt) permite la obtención 

de materiales con propiedades fotocatalíticas optimizadas debido a la formación de la fase 

cristalina Anatasa del TiO2 que es considerada la forma más activa en fotocatálisis, además, 

los tratamientos indujeron una mayor absorción del TiO2 en la región visible del espectro 

electromagnético, en el rango comprendido entre 400 y 800 nm, disminuyeron el valor de 

Band gap y aumentaron la superficie específica del TiO2. Por su parte, la 

fotosensibilización con los colorantes Protoporfirina de Zinc y Quinizarina fue un 



tratamiento efectivo que permió obtener materiales de TiO2 (en forma de polvo y 

nanotubos) con actividad fotocatalítica bajo radiación visible, debido al aumento de la 

absorción en esta región y a la reducción de la energía de Band gap. 

En cuanto a la actividad fotocatalítica, se encontró que los fotocatalizadores 

nanoestructurados basados en TiO2 modificado por tratamientos de fluorización, 

sulfatación y fotodeposición Au y Pt son materiales altamente efectivos en el tratamiento 

de bacterias patógenas presentes en muestras de aguas residuales urbanas. Por su parte, la 

sensibilización con colorantes es un método efectivo para obtener fotocatalizadores de 

TiO2 activos y efectivos en la fotodegradación de Fenol y MO. De igual manera, la 

modificación superficial del TiO2 por adición de flúor y 2 wt.% de Pt, conduce a la 

obtención de materiales efectivos en la foto-oxidación de Glicerol orientada a la obtención 

de Gliceraldehído (GCA). De acuerdo con los resultados obtenidos, se considera que el 

tratamiento fotocatalítico basado en TiO2 representa una alternativa eficiente y 

prometedora para el tratamiento de diferentes contaminantes presentes en efluentes 

domésticos e industriales y para la obtención compuestos de alto valor agregado. 
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INTRODUCCIÓN 

En las últimas décadas el desarrollo industrial y el aumento de la urbanización han 

incrementado el uso de los recursos hídricos llevándolo hasta niveles insostenibles. Una de 

las principales y más importantes fuentes de contaminación a nivel mundial son las aguas 

residuales de origen industrial y doméstico, estas contienen diferentes tipos de 

contaminantes de acuerdo a su procedencia. Así, las aguas residuales generadas en las 

industrias, se caracterizan por contener altas concentraciones de compuestos  tóxicos que 

resultan letales para los microorganismos empleados en procesos convencionales de 

descontaminación; adicionalmente, estos tóxicos pueden ser recalcitrantes frente a los 

procesos químicos empleados para su degradación. Las aguas residuales de origen 

doméstico también representan una fuente importante de contaminación debido a la 

elevada carga de materia orgánica y de microorganismos patógenos que contienen, 

resultando estos últimos inalterados frente a los procesos de descontaminación 

convencionales. Teniendo en cuenta esta problemática, se hace necesario implementar 

procesos alternativos y eficientes para el tratamiento y restauración de efluentes hídricos 

contaminados. 

Los Procesos Avanzados de Oxidación (POAs), se presentan como una solución promisoria 

y viable para hacer frente a diferentes problemáticas ambientales; estos procesos tienen un 

alto potencial para destruir la mayoría de los contaminantes orgánicos y emplean 

condiciones económicas de operación, lo que viabiliza su implementación a escala de 

planta piloto. Los POAs se fundamentan en la generación de radicales hidroxilo (•OH), 

estas especies son altamente reactivas, presentan un alto potencial de oxidación y 

reaccionan con la mayoría de compuestos orgánicos conduciendo a su mineralización total. 

Entre los POAs, se encuentra la Fotocatálisis Heterogénea, este es uno de los procesos más 

eficientes para el tratamiento de sustancias difícilmente biodegradables. El proceso 

fotocatalítico tiene lugar cuando sobre un sólido semiconductor incide luz suficientemente 

energética, como para igualar o superar la energía del ancho de banda de este material, 

entonces ocurre la excitación de un electrón de la banda de valencia (BV) hacia la banda de 
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conducción (BC). De esta manera, se crean pares electrón-hueco que migran a la superficie 

del fotocatalizador donde pueden reaccionar con las especies adsorbidas. Los huecos que se 

forman en la banda de valencia del sólido, reaccionan con especies donadoras de 

electrones; posteriormente, por interacción con las moléculas de agua, se generan los 

radicales hidroxilo (•OH) los cuales son responsables de la degradación de los 

contaminantes orgánicos. 

Actualmente, en Colombia se presentan diversas problemáticas ambientales una de las más 

importantes es la contaminación indiscriminada de las fuentes hídricas generadas por el 

mal manejo de las aguas de desecho provenientes de las grandes industrias, sumado con la 

deficiencia en los planes de manejo y tratamiento de las aguas residuales domésticas. 

Como respuesta a estas problemáticas, el Grupo de Investigación de Catálisis de la 

Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia a través de la línea de investigación 

de Fotocatálisis Heterogénea ha focalizado sus esfuerzos en la generación de conocimiento 

científico aplicable en la solución de problemas ambientales que afectan a diferentes 

comunidades del departamento de Boyacá y en general de Colombia. En el contexto 

anterior, se planteó como objetivo principal evaluar la actividad y efectividad de 

fotocatalizadores nanoestructurados basados en TiO2  en la inactivación de 

microorganismos patógenos y en la oxidación de otros contaminantes orgánicos. 
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1 CAPITULO I. MARCO CONCEPTUAL, ESTADO DEL ARTE Y OBJETIVOS 

DEL TRABAJO DE INVESTIGACIÓN 
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1.1 MARCO CONCEPTUAL 

La crisis del recurso hídrico tiene su origen en diversas causas, la primera está relacionada 

con la relativa escasez del mismo, pues a pesar de que más de dos tercios de la superficie 

del planeta son agua, solo el 2,5% corresponde a agua dulce y solo una pequeña proporción 

del agua dulce es accesible ya que aproximadamente el 99% del agua está alojada en 

lugares de difícil acceso [1]. La segunda causa está relacionada con la distribución 

heterogénea de los recursos hídricos, el crecimiento demográfico y la contaminación de 

grandes volúmenes de agua debido a la actividad humana. Aproximadamente, el 20 % de la 

población mundial carece de acceso directo a agua dulce, el 65 % dispone de un acceso 

moderado y tan solo el 15 % de la población tiene acceso a una fuente de agua en 

abundancia [2]. 

La contaminación de las fuentes hídricas continentales por el vertimiento de aguas 

residuales no tratadas es una de las problemáticas que más preocupa a la humanidad 

actualmente; esta práctica ocasiona daños al medio ambiente afectando tanto a ecosistemas 

acuáticos como terrestres además de generar riegos para la salud pública. 

1.1.1 Aguas residuales 

Las aguas residuales pueden definirse como aguas que provienen de las diversas 

actividades humanas y que poseen materiales que no son propios del agua en condiciones 

normales, a los que se denomina contaminantes, estas provocan el deterioro de los cuerpos 

de agua y la re-contaminación de aquellos donde puedan llegar a ser vertidas sin un 

tratamiento previo. 

Los tipos de contaminantes presentes en las aguas residuales se clasifican en físicos, que 

son los que alteran los factores físicos y a la biota acuática pero que por sí mismos no son 

tóxicos; los contaminantes químicos por su parte, modifican la concentración de los 

componentes químicos naturales del agua causando niveles anormales de los mismos, por 

último, los contaminantes biológicos de agua incluyen a virus, bacterias y otros organismos 

patógenos [3]. Las aguas residuales se pueden clasificar en: 
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Aguas residuales domésticas: Provienen de zonas de vivienda y de servicios, son 

generadas principalmente por el metabolismo humano y las actividades domésticas [3]. 

Este tipo de aguas suelen contener una gran cantidad de materia orgánica y 

microorganismos, así como restos de jabones, detergentes y grasas [4]. 

.Aguas residuales industriales: Resultan del desarrollo de un proceso productivo, dentro 

de estas se incluye el agua proveniente de la actividad minera, agrícola, energética y 

agroindustrial [3]. La composición de las aguas residuales industriales es muy variable, 

dependiendo de las diferentes actividades industriales de donde provengan, estas se 

caracterizan por contener aceites, detergentes, antibióticos, ácidos, grasas y otros productos 

y subproductos de origen mineral, químico, vegetal o animal [4]. 

Aguas de escorrentía pluvial: Corresponde al agua que proviene de la precipitación 

pluvial. Este tipo de agua puede contener una gran cantidad de sólidos suspendidos y en 

zonas de alta contaminación atmosférica, pueden contener algunos metales pesados y otros 

elementos químicos [4]. 

Aguas residuales urbanas: Las aguas residuales urbanas están constituidas por la mezcla 

de las aguas residuales domésticas, aguas residuales industriales y/o aguas de escorrentía 

pluvial [3]. 

La crisis actual del recurso hídrico plantea un nuevo enfoque de la gestión hídrica que 

consiste en considerar el problema de forma global. De este modo, se plantea llevar a cabo 

un tratamiento adecuado del agua residual, para recuperar las características físicas, 

químicas y biológicas anteriores a su uso, con el fin ser nuevamente reutilizada en 

diferentes actividades que incluyen su uso para riego agrícola, refrigeración industrial, usos 

recreativos, recarga de acuíferos, etc. [5]. Para lograr estos objetivos se han aplicado 

diferentes procesos en el tratamiento de aguas residuales, algunos de ellos se mencionan a 

continuación: 
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1.1.2 Procesos de depuración convencionales 

En la literatura se reporta una amplia variedad de tratamientos usados para la desinfección 

del agua; ozonización, cloración y tratamiento biológico son ejemplos de los tratamientos 

disponibles y más comúnmente empleados para este fin. Sin embargo, en muchas ocasiones 

estos tratamientos no son totalmente efectivos en la mineralización de los contaminantes y 

al emplearlos se generan subproductos de desinfección que resultan ser más tóxicos que los 

contaminantes originales [6], entre los subproductos de desinfección más peligrosos se 

encuentran los trihalometanos, conocidos por causar problemas a nivel del hígado, riñón, 

sistema nervioso central y por su alto potencial carcinogénico [7]. 

En este contexto, como alternativa a dichos tratamientos, se han desarrollado una serie de 

métodos y tecnologías entre los que se pueden mencionar: la incineración, la adsorción 

sobre carbón activo o resinas de tipo polimérico, extracción, hidrogenación, oxidación 

homogénea, oxidación húmeda o supercrítica y oxidación avanzada [8], siendo esta última 

una de las tecnologías más atractivas y prometedoras. Los procesos de oxidación 

avanzados son el tema principal de la presente propuesta de investigación, por ello a 

continuación se dedicará una sección importante del documento para considerar las 

principales características de los mismos. 

1.1.3 Procesos Avanzados de Oxidación (POAs) 

Los POAs están basados en reacciones físico-químicas que producen la degradación de las 

moléculas orgánicas contaminantes mediante el ataque a sus enlaces estructurales. Para que 

estos cambios se lleven a cabo, es necesaria la generación de especies transitorias 

oxidantes, como los radicales •OH; estos radicales presentan un tiempo de vida muy corto 

del orden de los nanosegundos, por lo cual en el proceso se deben de generar 

progresivamente de manera “in situ” por medio de distintos procesos [9-11]. 

Los POAs presentan características positivas dentro de las que cabe resaltar su capacidad 

potencial para lograr la total mineralización de los contaminantes orgánicos hasta dióxido 

de carbono y agua; son muy útiles para el tratamiento de contaminantes recalcitrantes; 

sirven para tratar contaminantes a muy baja concentración; en la mayoría de los casos no se 
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forman subproductos de reacción; son ideales para disminuir la concentración de 

compuestos formados por pre-tratamientos alternativos, como la desinfección; 

generalmente, mejoran las propiedades organolépticas del agua y por último, consumen 

mucha menos energía que otros métodos de descontaminación [12]. 

1.1.4 Fotocatálisis Heterogénea 

Dentro de los POAs se incluye la Fotocatálisis Heterogénea, ésta se basa en un proceso de 

activación fotónica, donde se pueden usar diferentes medios de reacción como gas, líquido 

o usar solvente acuoso para la eliminación de contaminantes y en general para la foto-

oxidación de diferentes compuestos orgánicos [13,14]. 

El TiO2 es el fotocatalizador más ampliamente investigado debido a su alta fotoactividad, 

bajo costo, baja toxicidad y buena estabilidad química y térmica [15,16]. En la naturaleza 

existen tres formas alotrópicas de TiO2: Anatasa, Rutilo y Brookita [17], siendo el Rutilo la 

forma más estable y abundante en la naturaleza. En las tres formas cristalinas, los átomos 

de Titanio (Ti4+) coordinan 6 átomos de oxígeno (O-2) formando estructuras tretagonales 

para el caso de la Anatasa y el Rutilo (Figura 1.1 a y b) y una estructura ortorrómbica para 

la Brookita (Figura 1.1 c) [18-20]. Tradicionalmente, se ha considerado a la Anatasa como 

la forma con mayor actividad fotocatalítica, atribuido a que esta forma alotrópica presenta 

una menor velocidad de recombinación de los pares electrón-hueco [20,21]. 

 

Figura 1.1. Estructuras cristalinas del TiO2 (a) Anatasa, (b) Rutilo (c) Brookita. 

Recuperado de Crystal Structure Gallery of Katsuhiro Nomura [22]. 
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Como se mencionó anteriormente, el mejor fotocatalizador que se conoce hasta el 

momento es el TiO2, sin embargo, uno de los problemas prácticos del uso de este material 

como fotocatalizador es la alta tasa de recombinación del par electrón-hueco fotogenerado 

durante el proceso, lo cual representa una pérdida importante de energía y limita el 

rendimiento cuántico lo que se explicará con más detalle más adelante. Adicionalmente, el 

TiO2 presenta un Band gap que se encuentra entre 3.0 a 3.2 eV, el cual corresponde a la 

región UV-A del espectro, de manera que absorbe sólo una pequeña parte de la radiación 

solar [23]. 

Para resolver estos inconvenientes e incrementar la foto-eficiencia del TiO2 y de diferentes 

sólidos semiconductores, durante las últimas décadas se han empleado algunas estrategias 

dentro de las que se incluyen el tratamiento de la superficie y el control de las condiciones 

de preparación del TiO2, las cuales permiten ajustar las propiedades fotocatalíticas de este 

óxido para las aplicaciones deseadas. Así, se ha encontrado que las propiedades 

superficiales del TiO2 se pueden optimizar a través de procedimientos como la sulfatación 

y la fluorización [24-25], la adición de metales nobles [24,26,27] y la sensibilización con 

colorantes [28,29]. A partir de estos tratamientos es posible mejorar la foto-eficiencia del 

Dióxido de Titanio en la degradación de compuestos orgánicos tóxicos y en el tratamiento 

de un buen número de especies microbianas presentes en diferentes ambientes 

contaminados. 

El proceso fotocatalítico está basado en la excitación de un semiconductor, mediante la 

absorción de luz de diferentes longitudes de onda, este mecanismo de reacción se muestra 

gráficamente en la Figura 1.2 y se resumen en las ecuaciones 1.1 a la 1.7. 
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Figura 1.2. Mecanismo general de la Fotocatálisis basada en TiO2. Adaptado de Murcia 

[30]. 

En general, la fotocatálisis tiene lugar cuando sobre el sólido semiconductor incide luz 

suficientemente energética, como para igualar o superar la energía del ancho de banda de 

este semiconductor, entonces ocurre la excitación de un electrón de la banda de valencia 

(BV) hacia la banda de conducción (BC). De esta manera, se crean pares electrón-hueco 

que migran a la superficie del fotocatalizador y de este modo reaccionan con las especies 

adsorbidas. 

𝑇𝑖𝑂2 + ℎ𝑣 → 𝑇𝑖𝑂2(𝑒− + ℎ+) (Ecuación 1.1) 

Los huecos que se forman en la banda de valencia del sólido, reaccionan con especies 

donadoras de electrones; posteriormente, por interacción con las moléculas de agua, se 

generan los radicales hidroxilo (•OH). 

𝑇𝑖𝑂2(ℎ+) + 𝐻2𝑂𝑎𝑑 → 𝑇𝑖𝑂2 + • 𝑂𝐻𝑎𝑑 + 𝐻+ (Ecuación 1.2) 
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𝑇𝑖𝑂2(ℎ+) + 𝑂𝐻𝑎𝑑
− → 𝑇𝑖𝑂2 +• 𝑂𝐻𝑎𝑑  (Ecuación 1.3) 

En el caso de los electrones que llegan a la banda de conducción, la principal especie 

aceptora de electrones suele ser el oxígeno, ya que los procesos fotocatalíticos se llevan a 

cabo en ambientes aerobios. 

𝑇𝑖𝑂2(𝑒−) + 𝑂2 → 𝑇𝑖𝑂2 + 𝑂2
•− (Ecuación 1.4) 

𝑂2
•− + 𝐻+ →  𝐻𝑂2

• (Ecuación 1.5) 

Los contaminantes adsorbidos en la superficie de las partículas de TiO2 son oxidados por los 

radicales •OH generados durante el proceso fotocatalítico. 

𝑅 +• 𝑂𝐻𝑎𝑑 → 𝑅 • +𝐻2𝑂 (Ecuación 1.6) 

La degradación de los compuestos orgánicos también puede tener lugar a través de la 

oxidación directa por acción de los huecos fotogenerados. 

𝑅 + ℎ+ → 𝑅+• → 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠 𝑑𝑒 𝑑𝑒𝑔𝑟𝑎𝑑𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (Ecuación 1.7) 

En competencia con los procesos de transferencia de carga están los procesos de 

recombinación, en los que los pares electrón-hueco fotogenerados se recombinan antes de 

reaccionar con las especies de la superficie, disipándose de esa manera la energía; este 

proceso no es deseable en Fotocatálisis, pues disminuye la efectividad general del proceso, 

por ello se aplican diferentes estrategias como las que se han mencionado anteriormente y 

que incluyen procesos de modificación superficial del sólido semiconductor. 

1.1.5 Reacciones fotocatalíticas sobre el TiO2 

La fotocatálisis basada en TiO2 ha sido aplicada exitosamente en la eliminación de una 

amplia gama de microorganismos y contaminantes orgánicos. A continuación, se presenta 

de manera general el mecanismo a través del cual se lleva a cabo el tratamiento 

fotocatalítico de algunos contaminantes presentes en efluentes líquidos y que hacen parte 

de la presente investigación. 
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Tratamiento fotocatalítico de bacterias patógenas: Frecuentemente, las aguas residuales 

urbanas contienen una alta carga de microorganismos patógenos; Escherichia coli es un 

microorganismo indicador de contaminación fecal cuya presencia en el agua indica la 

posible existencia de otros patógenos entéricos como Salmonella, Shigella o Yersinia los 

cuales son causantes de enfermedades gastrointestinales [31]. 

Las Coliformes totales (incluida E. coli) corresponden a bacterias de la familia 

Enterobacteriaceae, estas bacterias son muy útiles para determinar la calidad del agua ya 

que son menos sensibles que otros microorganismos a factores de estrés ambiental y 

tratamientos de desinfección. Así, las Coliformes totales son consideradas uno de los 

mejores indicadores para medir la efectividad de los tratamientos de aguas residuales [31]. 

Para la reutilización de las aguas residuales tratadas existen unos parámetros que deben 

tenerse en cuenta, dentro de estos parámetros está la contaminación fecal y para medirla, 

frecuentemente se ha usado la especie indicadora E. coli. De esta manera, la concentración 

de esta especie en el agua tratada determina el uso a que puede ser destinada, por ejemplo 

usos urbanos, agrícolas, industriales, recreativos o ambientales [5]. 

Para este caso en particular, es importante mencionar que aunque la adsorción de moléculas 

a los sustratos ha sido bien definida, el proceso difiere significativamente para los 

microorganismos [32,33]. En primer lugar, la llamada adsorción microbiana se puede 

llamar, más apropiadamente, adhesión [34]. La adsorción generalmente involucra 

partículas de escalas moleculares o coloidales, mientras que los microorganismos son de 

una escala mucho mayor. Desde una perspectiva de tamaño de partícula del fotocatalizador, 

la interacción puede verse de tres maneras: (1) Cuando las partículas de catalizador son 

más grandes que las células microbianas, este puede ser el caso donde las partículas de 

catalizador se aglomeran formando agregados relativamente grandes o cuando el 

catalizador forma una superficie continúa inmovilizada, para este caso, varias células 

microbianas pueden unirse a una sola partícula de catalizador o a una superficie continua. 

(2) Cuando las partículas de catalizador son mucho más pequeñas que las células 

microbianas, como es el caso de los catalizadores ultrafinos en suspensión, en este caso 

varias partículas de catalizador pueden adherirse a un único microbio. (3) Por último, 
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cuando las partículas de catalizador y las células microbianas son del mismo tamaño, estas 

interactúan mutuamente [35]. 

Según Desai y col. [36], las partículas de TiO2 con tamaño inferior a 20 nm pueden 

penetrar la célula bacteriana con facilidad, una vez dentro de las bacterias pueden causar 

daños a los componentes intracelulares. Por otro lado, las partículas con tamaño superior a 

20 nm se adhieren en la superficie de la bacteria dando lugar al proceso fotocatalítico [37]. 

En la actualidad, la definición del proceso o conjunto de procesos que resultan en la 

inactivación y muerte de las bacterias cuando se exponen a la acción fotocatalítica aún es 

objeto de debate; sin embargo, la mayoría de las investigaciones indican que la 

peroxidación lipídica es uno de los procesos más importantes en la desinfección bacteriana. 

Las especies reactivas de oxígeno (ROS) generadas durante el proceso fotocatalítico 

incluyen los radicales superóxido (•O2
-), peróxido de hidrógeno (H2O2) y radicales 

hidroxilo (•OH). Es bien conocido que las ROS conducen a la oxidación de la mayor parte 

de las macromoléculas que constituyen a los microorganismos incluyendo proteínas, 

polisacáridos, lípidos y ácidos nucleicos [38-41]. Diferentes autores indican que la 

principal ROS responsable de desinfección bacteriana por fotocatálisis corresponde al 

radical •OH [42]. En principio, la estructura externa de la bacteria bloquea el ataque de las 

ROS, pero finalmente la membrana externa se ve afectada por la acción de estas, este 

evento, viene seguido de la peroxidación de los lípidos constituyentes de los fosfolípidos 

poli-insaturados presentes en la membrana celular (Figura 1.3) [43-46]. El subsecuente 

detrimento de las funciones normales de la célula bacteriana tal como la pérdida de la 

actividad respiratoria, pérdida de fluidez de la membrana y la oxidación de los 

componentes intracelulares resultan en la muerte celular [43-45]. 
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Figura 1.3. Estructura externa de una bacteria Gram-Negativa. Recuperado de Dalrymple y 

col. [35]. 

Foto-degradación de Fenol: El Fenol es considerado como uno de los compuestos 

orgánicos semivolátiles presentes en el agua, este es un contaminante que presenta una alta 

toxicidad, alta demanda de oxígeno (2,4 mg O2/mg de Fenol) y lenta biodegradabilidad. 

Debido a lo anterior, la Agencia de Protección Medioambiental de Estados Unidos (EPA) 

lo considera un contaminante prioritario y recomienda un límite de 1µg/dm3 de Fenol en el 

agua de consumo humano y una concentración en ecosistemas acuáticos máxima de 21 

mg/dm3 [47]. 

La estructura del Fenol está formada por un anillo bencénico con un grupo alcohol, este es 

considerado un contaminante modelo presente frecuentemente en los vertidos industriales, 

ya que es de uso habitual en la industria petroquímica, química y farmacéutica. La 

exposición prolongada a compuestos fenólicos paraliza el sistema nervioso central y 

produce lesiones renales y pulmonares en los seres vivos [47]. Además de ser tóxico, el 

Fenol puede derivar en la formación de otros compuestos sustituidos (clorados y 

nitrogenados) de mayor toxicidad [48]. 
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En respuesta a esta problemática, en los últimos años han emergido una serie de 

tecnologías destinadas a la eliminación completa de compuestos aromáticos persistentes en 

el agua, siendo la degradación fotocatalítica una de las estrategias más prometedoras. Lo 

anterior cobra importancia si se tienen en cuenta las altas concentraciones típicas de 

efluentes fenólicos industriales cuyo tratamiento mediante procesos biológicos se hace 

inviable. 

El Fenol es un contaminante que ha sido ampliamente estudiado y cuya ruta de oxidación 

se conoce con certeza, este compuesto se degrada fotocatalíticamente a través del ataque de 

los radicales •OH a los enlaces carbono-carbono del anillo aromático dando lugar a la 

formación de varios intermediarios de reacción, según los mecanismos que se muestran en 

la Figura 1.4 [49]. Como se puede observar, la degradación de Fenol puede dar lugar a una 

gran cantidad de productos intermediarios dentro de los que se cuentan la Hidroquinona, 

Catecol y la p-benzoquinona [50]. Los intermediarios de reacción son eventualmente 

convertidos en ácido orgánicos que posteriormente se transforman en dióxido de carbono y 

agua. 
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Figura 1.4. Mecanismo de foto-degradación del Fenol. Recuperado de Santos y col. [49]. 

Foto-degradación de Naranja de Metilo: Los colorantes orgánicos son uno de los grupos 

de contaminantes más grandes liberados en las aguas residuales de la producción textil y 

otros procesos industriales [51]. Debido a la potencial toxicidad y persistencia de los 

colorantes en las aguas superficiales, la degradación y eliminación de estos compuestos se 

ha convertido en un tema de gran interés en la actualidad. 

Los colorantes azoicos son el mayor grupo de colorantes sintéticos, estos son ampliamente 

usados en la industria para aplicaciones en textiles, papeles, cueros, productos alimenticios, 

cosméticos, xerografía, impresión láser etc. Se conoce que solamente de 45-47% son 
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biodegradables, el porcentaje restante corresponde a colorantes con baja biodegradabilidad 

[52]. 

Los colorantes azoicos se caracterizan por presentar dobles enlaces nitrógeno-nitrógeno (-

N=N-) que por lo general están unidos a grupos aromáticos (anillos de benceno y 

naftaleno), uno de los ejemplos más representativos de los colorantes azoicos es el Naranja 

de Metilo (MO) [52], por ello este se ha seleccionado como molécula modelo para la 

presente investigación. 

Dependiendo del número de grupos –N=N– en la molécula, los colorantes azoicos se puede 

clasificar en monoazoicos, diazoicos y triazoicos. El color de los colorantes azoicos está 

determinado por los enlaces azoicos y sus grupos cromóforos y auxocromo asociados [52]. 

Los enlaces azoicos son los más activos en la molécula de colorante, estos pueden ser 

oxidados por •OH o reducidos por electrones en la banda de conducción. Así, la ruptura de 

los enlaces –N=N– conduce a la decoloración de estos compuestos. 

Adicionalmente, la foto-degradación de un colorante puede conducir a la formación de 

compuestos intermediarios como las aminas aromáticas, compuestos fenólicos [53] y 

algunos ácidos orgánicos como el Ácido acético, Ácido fórmico, Ácido oxálico, Ácido 

malónico, entre otros. La formación de dichos ácidos corresponde a la apertura del anillo 

aromático y del naftaleno, posteriormente, estos compuestos son expuestos a oxidaciones 

repetidas hasta la obtención de CO2 y agua.  

En la Figura 1.5 se presenta el mecanismo de foto-degradación del MO sobre TiO2 

propuesto por Ashokkummar y col. [53]. 
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Figura 1.5. Mecanismo de degradación fotocatalítica de Naranja de Metilo sobre TiO2. 

Recuperado de Ashokkumar y col. [53]. 

Foto-oxidación selectiva de Glicerol: El Glicerol, también conocido como Glicerina o 

Propano-1,2,3-triol, es un producto químico ampliamente usado en la industria 

farmacéutica, cosmética y de los alimentos. Este se obtiene como un subproducto de las 

reacciones de saponificación e hidrólisis en las plantas oleoquímicas, así como de 

reacciones de transesterificación en las plantas de biodiesel [54]. El Glicerol obtenido a 

partir de la industria del biodiesel comúnmente denominado Glicerol bruto se caracteriza 
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por contener diversas impurezas que incluyen sales orgánicas e inorgánicas, jabón, alcohol 

y trazas de glicéridos [55]. Así, la baja pureza del Glicerol bruto limita su aplicación como 

materia prima en las industrias. En consecuencia, el desarrollo de procesos que involucren 

la conversión de Glicerol crudo a productos de alto valor agregado es un tema de gran 

interés en la actualidad.  

El Glicerol es un subproducto en la elaboración de biodiesel que representa un 10 % en 

peso del producto total en esta industria [56]; actualmente, la demanda mundial de Glicerol 

es limitada y debido al rápido aumento de la producción mundial de biodiesel, la Glicerina 

bruta se está convirtiendo en un producto de desecho potencialmente contaminante y con 

un alto costo de eliminación adjunto. 

Ante esta situación y frente a la perspectiva de futuro, existe una necesidad urgente de 

encontrar nuevas aplicaciones para el Glicerol, aunque este puede aprovecharse 

energéticamente como combustible, resulta más ventajoso transformarlo en productos de 

alto valor añadido. Así, a partir de la fermentación, la oxidación catalítica o la 

esterificación selectiva, se pueden producir derivados con aplicaciones como detergentes, 

aditivos alimentarios, productos cosméticos, lubricantes, etc. La producción de hidrógeno 

por reformado de la Glicerina en fase acuosa también se está investigando en la actualidad; 

sin embargo, una de las alternativas más recientes y más interesantes, consiste en la foto-

oxidación selectiva de este compuesto para transformarlo en compuestos de alto valor 

agregado como la Dihidroxiacetona, Ácido hidroxipirúvico, y algunos intermediarios como 

el Ácido glioxílico y el Gliceraldehído [57]. 

Para las transformaciones fotocatalíticas se han investigado diferentes sistemas que 

contienen metales nobles como Au, Pt, Pd, Ag en superficie, la presencia de estos metales 

en la superficie de un semiconductor como el TiO2 mejora su desempeño fotocatalítico [26-

28]. La foto-oxidación de Glicerol con catalizadores metálicos se lleva a cabo por medio de 

la deshidrogenación oxidativa sobre la superficie del metal, en donde el primer paso es la 

deshidrogenación del alcohol, seguida por la oxidación del intermediario formado. Un 

punto clave del proceso de oxidación es el control sobre la selectividad del sistema de 
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reacción debido a la compleja distribución de los productos, como se muestra en la Figura 

1.6; dentro de los derivados oxigenados del Glicerol (GLY) se pueden encontrar el Ácido 

glicérico (GLYAC), Dihidroxiacetona (DHA), Ácido hidroxipirúvico (HYPAC), Ácido 

tartrónico (TARAC), Ácido mesoxálico (MESOXAC), Ácido oxálico (OXALAC), además 

de algunos intermediarios como el Gliceraldehído (GLYAL), Ácido glicólico (GLYCAC) 

y Ácido glioxílico (GLYOXAC) [57]. 

 

Figura 1.6. Productos de oxidación del Glicerol. Recuperado de Julkapli y col. [57]. 

En el contexto anterior, la exploración de alternativas para optimizar los procesos de 

valorización del Glicerol es una tarea importante y se requiere del diseño y la fabricación 

controlada de materiales con propiedades funcionales que permitan llevar estos procesos a 

gran escala potencializando así la economía involucrada en la producción de biodiesel. 
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1.2 ESTADO DEL ARTE 

Las primeras publicaciones en el área de fotocatálisis surgen en la década de los 70, una de 

las más importantes es la de Fujishima y Honda en 1972 [58], que trata del descubrimiento 

de la electroforesis en agua en un electrodo de TiO2 bajo la acción de la luz UV. 

Posteriormente, en 1976 Carey y col. [59] ensayaron la degradación fotocatalítica de la 

molécula de Bifenilo y Clorobifenilo en presencia de TiO2. A partir de estas primeras 

publicaciones, varios investigadores se han involucrado en el tema, ello se ve reflejado en 

el gran número de publicaciones que se encuentran disponibles para consulta en la 

actualidad en relación al mismo, y cuya evolución anual se puede observar en la Figura 1.7. 

 

Figura 1.7. Evolución histórica de las publicaciones en el área de fotocatálisis desde 1980 

hasta 2018 [Fuente: Base de datos Scopus]. 

En las últimas cuatro décadas se han desarrollado múltiples investigaciones en el área de 

estudio de la Fotocatálisis Heterogénea las cuales están relacionadas principalmente con la 

producción energía y la remediación ambiental [19,60,61]. Algunas de las aplicaciones más 

1980 1985 1990 1995 2000 2005 2010 2015

0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

N
ú

m
er

o
 d

e 
p

u
b

li
ca

ci
o

n
es

Año

 

 



 

34 

 

importantes de la fotocatálisis incluyen: (I) la fotodegradación de contaminantes orgánicos, 

(II) tratamiento fotocatalítico de microorganismos patógenos, (III) foto-oxidación selectiva, 

(IV) fotólisis de agua para generación de hidrógeno, entre otras. 

El interés que ha despertado la Fotocatálisis en los últimos años, se debe principalmente a 

que ésta es bien conocida como una de las tecnologías más prometedoras y con mayor 

aplicación en el campo de la remediación ambiental [62] cumpliendo con los principios de 

la Química verde [63,64]. De esta manera, la Fotocatálisis se considera una práctica 

eficiente y sostenible debido a que emplea la energía de la luz solar o iluminación artificial 

en procesos de remediación ambiental e interés industrial. A continuación, se citan algunos 

de los estudios más relevantes que han contribuido al estado del arte de la Fotocatálisis 

Heterogénea usada en procesos de remediación ambiental y transformación de los 

contaminantes a tratar en la presente investigación. 

1.2.1 Tratamiento fotocatalítico de bacterias patógenas 

Existen diferentes estudios relacionados con el tratamiento fotocatalítico de E. coli y otros 

microorganismos; muchos de estos trabajos incluyen la simulación de condiciones 

ambientales a escala de laboratorio usando cepas bacterianas comerciales, otros estudios se 

han centrado en determinar el efecto de diferentes parámetros de reacción sobre la 

eficiencia del tratamiento fotocatalítico, así como la descripción exacta de los mecanismos 

que conduce a la inactivación y muerte celular. A continuación, se describen algunas de las 

investigaciones más relevantes que se han realizado en estas temáticas: 

El primer reporte de la actividad antimicrobiana de la Fotocatálisis con TiO2 fue descrita en 

1985 por Matsunaga y col. [65], quienes demostraron la destrucción de células microbianas 

en agua, usando Pt-TiO2 como focatalizador y radiación UV. Desde entonces se han 

realizado un gran número de investigaciones en el campo de la desinfección fotocatalítica. 

Así, se han reportado diferentes investigaciones acerca del tratamiento fotocatalítico de 

virus [66,67] bacterias Gram positivas y Gram negativas [67-69] hongos y levaduras [70-

71]. 
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Posteriormente, en 1988 la investigación realizada por Matsunaga y col. [72] demostró la 

inactivación fotocatalítica de E. coli, sugiriendo que la oxidación fotoquímica de la 

coenzima A (CoA) intracelular, ocasiona la inhibición de la actividad respiratoria y 

finalmente, la muerte celular.  

Años después, Saito y col. [73] reportaron la destrucción de Streptococcus sobrinus 

mediante la alteración de las membranas bacterianas, notando cambios en la permeabilidad 

celular seguida por la liberación lenta de proteínas y ARN y una subsecuente ruptura 

celular, sugiriendo por primera vez que el objetivo principal de la fotocatálisis con TiO2 

consistía en modificar la permeabilidad de la membrana celular, posteriormente, varias 

investigaciones confirmaron dicha hipótesis [74-75]. 

Sunada y col. [74] reportaron la liberación y deterioro de las endotoxinas de E. coli, las 

cuales son componentes de la membrana externa de las bacterias Gram negativas. Varios 

estudios, en particular los realizados por Manness y col. [75] confirmaron que el ataque por 

los radicales fotogenerados causaba la peroxidación de los fosfolípidos de las membranas 

celulares y la posterior liberación de compuestos tóxicos como el malondialdehído de las 

células dañadas [76-78]. 

En la literatura, se ha reportado ampliamente que las tres especies reactivas de oxígeno 

(ROS: •OH, O2
•− y H2O2•) presentan actividad bactericida [79], sin embargo, algunos 

estudios indican que los radicales •OH son las especies oxidantes más importantes 

responsables del ataque de la pared celular conduciendo así a la inactivación bacteriana 

[80,81]. 

Adicionalmente, otras investigaciones han sugerido que la sensibilidad de los diferentes 

tipos de microorganismos presenta el siguiente orden: Virus > bacterias Gram negativas > 

bacterias Gram positivas > levaduras > esporas bacterianas [73,74], dicha sensibilidad está 

estrechamente relacionada con la estructura y la complejidad de la pared celular del 

microorganismo. Recientemente Gumy y col. [82,83] han discutido sobre el punto 

isoeléctrico del TiO2 y la importancia de la fase de adsorción en la actividad bactericida de 

la fotocatálisis. Adicionalmente, Gogniat y col. [84] y Guillard y col. [85] demostraron que 
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la fase de adsorción, en la oscuridad, puede ser un prerrequisito para la inactivación 

bacteriana. 

Por su parte, Rincón y col. [79,86,87] han estudiado extensamente el efecto de diferentes 

parámetros como la naturaleza del soporte del catalizador, concentración de catalizador, 

concentración inicial de bacterias, intensidad de la luz y pH en la eficiencia de desinfección 

del tratamiento fotocatalítico. Más recientemente, Malato y col. [88,89] realizaron una 

amplia revisión de las aplicaciones de la fotocatálisis solar en desinfección de agua a escala 

de planta piloto. 

A pesar del gran número de publicaciones en esta temática, pocas son las investigaciones 

realizadas con matrices reales o muestras de agua residual [90,91]. El desarrollo de este 

tipo de investigaciones es de gran importancia ya que permite determinar la verdadera 

efectividad de los materiales fotocatalíticos así como su potencial aplicación para el 

tratamiento de muestras reales. Lo anterior se constituye en uno de los puntos clave a tratar 

en la presente investigación. 

1.2.2 Foto-degradación de Fenol y Naranja de Metilo 

A nivel internacional, se han realizado varias investigaciones que involucran el uso de la 

Fotocatálisis Heterogénea para el tratamiento de colorantes y compuestos fenólicos. Así, 

Tong y col. [92] evaluaron la actividad fotocatalítica del material Fe-TiO2 en la 

degradación de Naranja de Metilo (MO) en solución acuosa usando irradiación UV y luz 

visible; estos investigadores encontraron que el dopaje de TiO2 con Fe3+ mejora la actividad 

fotocatalítica del óxido bajo irradiación UV y luz visible. Los resultados fueron atribuidos a 

que el dopaje con Fe3+ ayuda en la separación de los electrones y huecos fotogenerados, 

mejorando consecuentemente la actividad fotocatalítica. 

Adicionalmente, Wang y col. [93] evaluaron la fotodegradación de MO en presencia de 

Ag-TiO2, los resultados mostraron que la concentración del colorante en solución en 

presencia de este fotocatalizador fue significativamente más baja en comparación con la 

obtenida para el TiO2. Los resultados son explicados con base en que la plata en la 
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superficie del TiO2 actúa como aceptor de los electrones fotogenerados, acelerando así la 

velocidad de transferencia de electrones al oxígeno molecular y evitando la recombinación 

del par electrón y hueco fotogenerado. 

Otros investigadores como Hidalgo y col. [94] evaluaron la fotodeposición de oro sobre 

TiO2 y su efecto en la oxidación fotocatalítica de Fenol, los investigadores encontraron que 

el catalizador con mayor actividad en la fotodegradación del Fenol correspondió al Au-

TiO2, dicho catalizador fue preparado por fotodeposición de Au a bajas intensidades de luz. 

A nivel nacional el estado del arte en Fotocatálisis Heterogénea ha sido ampliado con los 

trabajos de Mueses y col. [95,96], Acosta y col. [97] y Colina y col. [98] quienes han 

estudiado el efecto de diferentes parámetros como la geometría del reactor, la 

concentración de sustrato, la carga de catalizador y la dispersión de la radiación en el 

proceso fotocatalítico, la influencia de dichos efectos ha sido evaluada a través del 

porcentaje de fotodegradación de diferentes contaminantes incluyendo el Ácido 

dicloroacético y el 4-clorofenol, adicionalmente, los investigadores han desarrollado 

modelos de reactores fotocatalíticos y en sus contribuciones presentan información sobre la 

foto-degradación de diferentes contaminantes en reactores solares a escala de planta piloto. 

Otras investigaciones relevantes desarrolladas en Colombia en el área de fotocatálisis 

incluyen los trabajos de Giraldo y col. [99] quienes evaluaron la oxidación fotocatalítica 

del colorante azoico Naranja II bajo irradiación ultravioleta (UV), luz visible y radiación 

UV-Vis empleando un simulador de luz solar, ellos encontraron que las especies de Fe3+ 

aumentaban la absorción de luz visible y causaban una disminución del Band gap. 

Adicionalmente, los ensayos fotocatalíticos mostraron que la modificación del TiO2 con Fe 

aumentaba la actividad fotocatalítica del material en la fotodegradación del Naranja II bajo 

irradiación UV-Vis.  

El Grupo de Catálisis de la Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia ha 

realizado varias investigaciones relacionadas con la degradación de diferentes 

contaminantes mediante el empleo de la Fotocatálisis basada en TiO2. Dentro de estos 

trabajos se incluyen los realizados por Murcia y col. [100] quienes determinaron la 
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correlación entre la fotodegradación y las propiedades de adsorción superficial del Fenol y 

del MO sobre TiO2 y Pt-TiO2, encontrando que el Pt juega un papel importante en las 

propiedades de adsorción de los sustratos estudiados sobre el TiO2, así, los depósitos de 

platino mejoraron la interacción sustrato-catalizador debido a una mayor cantidad de sitios 

de adsorción en la superficie del TiO2, de igual manera, estos investigadores encontraron 

que la deposición de Pt aumenta significativamente la fotodegradación de los sustratos 

estudiados.  

Posteriormente, Murcia y col. [25] estudiaron también la degradación fotocatalítica de 

Fenol sobre TiO2 modificado por sulfatación, fluorización y fotodeposición de 

nanopartículas de Pt, los investigadores encontraron que la fluorización del TiO2 aumenta 

significativamente la velocidad de degradación del Fenol en comparación con la obtenida 

con para TiO2 P25 Degussa, TiO2 preparado en laboratorio y el S-TiO2. Adicionalmente, 

hallaron que la fotodeposición de Pt sobre S-TiO2 aumenta la actividad fotocatalítica del 

óxido, mientras que el Pt sobre F-TiO2 no modifica significativamente la velocidad de 

fotodegradación del Fenol. 

Más recientemente, Murcia y col. [101] evaluaron la degradación de azul de metileno sobre 

TiO2 modificado por sulfatación y adición de Au o Pt. Así, los investigadores encontraron 

que el tamaño de partícula metálica y la adsorción del colorante sobre la superficie del 

TiO2 influencian en gran medida la velocidad de degradación del azul de metileno. La 

mayor degradación del colorante se obtuvo usando el fotocatalizador Au-S-TiO2, los 

autores atribuyen la alta efectividad de este material en la degradación del colorante a un 

efecto combinado entre la presencia de partículas de oro que actúan como colectores de los 

electrones fotogenerados durante la reacción catalítica y a la mejor adsorción del colorante 

sobre la superficie del S-TiO2 cubierta parcialmente por partículas de oro con el mayor 

tamaño. 

Como se puede evidenciar, la mayoría de trabajos desarrollados en esta área involucran el 

uso de fotocatalizadores basados en diferentes óxidos semiconductores, principalmente 

TiO2, modificado por procesos de dopaje (Fe, F, S etc.) y deposición superficial de metales 
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nobles (Au, Pt, Ag). Sin embargo, son escasos los trabajos que reportan el método de 

sensibilización con colorantes como una estrategia para mejorar la fotoactividad del TiO2 

[28,29], lo anterior hace parte del trabajo de investigación planteado en el presente 

documento. 

1.2.3 Foto-oxidación selectiva de Glicerol  

La necesidad de desarrollar combustibles renovables, de gran rendimiento y provenientes 

de fuentes renovables dio paso a la aparición del biodiesel, a principios del siglo XXI, en el 

contexto de la búsqueda de nuevas fuentes de energía, se impulsó el desarrollo de este 

producto para su utilización en automóviles como combustible alternativo a los derivados 

del petróleo. El 31 de agosto de 1937, G. Chavanne de la Universidad de Bruselas, Bélgica, 

obtuvo la patente por “transformar aceites vegetales para su uso como combustibles”. La 

patente describía la transesterificación del aceite usando Etanol o Metanol para separar la 

Glicerina de los ácidos grasos y reemplazarla con alcoholes de cadena corta. Esta fue la 

primera producción de biodiesel [102]. 

Actualmente, la producción de biodiesel en el mundo ha aumentado de manera 

considerable. Por ejemplo, en los dos últimos años Colombia duplicó la producción 

ubicándose como el tercer productor en Sudamérica después de Argentina, e incrementó a 

su vez los volúmenes de Etanol en más del 20 %, lo que la posiciona en segundo lugar 

después de Brasil en la región. Según los datos de la Federación Nacional de 

Biocombustibles de Colombia, la producción de biodiesel, extraído de la palma de aceite, 

fue de aproximadamente 490 mil toneladas durante 2012, que representa un aumento del 45 

% con respecto a la registrada para el año 2010, cuando se alcanzó la cifra de 338 mil 

toneladas [103]. 

Actualmente, varias son las posibles aplicaciones que se pueden dar al Glicerol obtenido de 

la industrial de biodiesel, a continuación se describen algunas de las más importantes: 

La principal aplicación de Glicerol involucra la producción de hidrógeno mediante 

diferentes procesos que incluyen el reformado con vapor, oxidación parcial, reformado 
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autotérmico, reformado en fase acuosa y fotofermentación usando bacterias fotosintéticas; 

el Hidrógeno así obtenido podría ser empleado como combustible para el sector del 

transporte, en la generación de energía, en la industria química, y para celdas fotovoltaicas 

[104,105]. 

Como se puede evidenciar son varias las aplicaciones dadas al Glicerol, sin embargo, pocos 

son los estudios que abordan la obtención de productos de química fina vía foto-oxidación 

catalítica de este compuesto, tal es el caso del trabajo realizado por Augugliaro y col. [106] 

quienes evaluaron la foto-oxidación del Glicerol empleando como catalizadores TiO2 

comercial y TiO2 preparado en laboratorio. Los investigadores detectaron como principales 

productos de oxidación a la 1,3-dihidroxiacetona, Gliceraldehído, Ácido fórmico y Dióxido 

de carbono, adicionalmente, los catalizadores evaluados presentaron alta selectividad hacia 

1,3-dihidroxiacetóna y Gliceraldehído, el resultado anterior es muy importante, si se tiene 

en cuenta que dichos productos son ampliamente requeridos por la industria química y 

cosmética. Teniendo en cuenta lo anterior, se hace necesario el estudio y la aplicación de 

los procesos fotocatalíticos como una alternativa sustentable para la obtención de 

compuestos de alto valor agregado a partir de Glicerol. 

En general, es importante mencionar que el desarrollo de esta investigación es una 

contribución importante al estado del arte en área de Fotocatálisis Heterogénea para 

Colombia, especialmente para el departamento de Boyacá donde los trabajos en el área de 

fotocatálisis aplicada a la remediación ambiental son incipientes. De esta manera, el 

desarrollo de proyectos en esta área de investigación genera alternativas para dar solución a 

varias problemáticas ambientales relacionadas con la contaminación del recurso hídrico, 

que actualmente enfrenta el país. 
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1.3 OBJETIVOS 

1.3.1 Objetivo general 

Evaluar la efectividad de diferentes series de fotocatalizadores nanoestructurados basados 

en TiO2 en el tratamiento de bacterias patógenas y contaminantes orgánicos. 

1.3.2 Objetivos específicos 

Estudiar las propiedades físico-químicas de los materiales sintetizados, haciendo uso de 

diferentes técnicas de análisis instrumental como: DRX, Adsorción-desorción de N2, FRX, 

UV-Vis DRS, TEM y XPS. 

Estudiar la efectividad de diferentes catalizadores obtenidos por modificación de TiO2 

mediante procesos de fluorización, sulfatación y adición de metales nobles (Au, Pt) en el 

tratamiento fotocatalítico de E. coli y Coliformes totales presentes en aguas residuales 

urbanas. 

Determinar la efectividad de fotocatalizadores basados en TiO2 modificado por procesos de 

fluorización y adición de platino y sólidos preparados en forma de polvo y de nanotubos 

sensibilizados con Protoporfirina de Zinc y Quinizarina en la foto-degradación de Fenol y 

Naranja de Metilo. 

Evaluar el comportamiento fotocatalítico de materiales obtenidos por modificación de TiO2 

mediante procesos de fluorización y adición de platino en la foto-oxidación selectiva de 

Glicerol. 
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2 CAPÍTULO II. METODOLOGÍA EXPERIMENTAL DEL TRABAJO DE 

INVESTIGACIÓN 
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En esta sección se describe la metodología empleada para la síntesis de los 

fotocatalizadores y las técnicas de análisis instrumental utilizadas para la caracterización 

físico-química de los de los mismos. Adicionalmente, se detallan los métodos y equipos 

empleados para el seguimiento de las reacciones fotocatalíticas y la configuración de los 

sistemas de reacción empleados para determinar la actividad de los fotocatalizadores 

sintetizados. 

2.1 SÍNTESIS DE LOS FOTOCATALIZADORES 

2.1.1  Serie 1 de fotocatalizadores 

La primera serie de fotocatalizadores sintetizados correspondió al TiO2 preparado en el 

laboratorio a través de la metodología Sol-gel, este material fue modificado por procesos de 

sulfatación, fluorización y adición de oro y platino, según los procedimientos que se 

describen a continuación. 

TiO2: El material de partida correspondiente al Dióxido de Titanio (TiO2-PL), se preparó 

mediante el método Sol-gel, basado en la hidrólisis controlada de Tetraisopropóxido de 

Titanio (Aldrich, 97%) en disolución de isopropanol (1.6 M), por adición de agua destilada 

en relación isopropanol/agua 1:1. El sólido obtenido se recuperó por filtración y se secó a 

110 ºC durante 12 horas. El material seco y macerado se calcinó a una temperatura de 650 

ºC por dos horas, empleando una rampa de 4 °C por minuto (min) hasta alcanzar la 

temperatura señalada. 

Fluorización: El TiO2 obtenido mediante el método Sol-gel fue sometido a un proceso de 

fluorización, para ello se preparó una suspensión del óxido en una solución de Fluoruro de 

sodio (NaF) de concentración 0.01M, esta suspensión se ajustó a un pH de 3 para 

maximizar la adsorción del Flúor, a continuación, la suspensión se conservó en agitación 

constante durante 1 hora en oscuridad. Al cabo de este tiempo el sólido se recuperó por 

filtración y se secó a 110 °C por 12 horas. El polvo obtenido se calcinó en aire a 650 ºC 

durante 2 horas, de esta manera se obtuvo el material denominado F-TiO2. 
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Sulfatación: El sólido obtenido mediante el método Sol-gel (TiO2-PL) fue sometido a un 

proceso de sulfatación por inmersión del óxido seco, no calcinado, en una solución de 

Ácido sulfúrico (H2SO4) de concentración 1 M, esta suspensión se mantuvo en agitación 

constante durante 1 hora. Tras filtración y secado, el polvo obtenido se calcinó en aire a 

650 ºC durante 2 horas, de esta manera se obtuvo el material denominado S-TiO2. 

Fotodeposición de oro y platino: La fotodeposición de los metales se llevó a cabo sobre 

TiO2 fluorizado y sulfatado usando Ácido tetracloroáurico (III) trihidratado (HAuCl4 6H2O, 

Aldrich 99.9%) o Ácido hexacloroplatínico (H2PtCl6 6H2O, Aldrich 99.9%) como 

precursores de Au y Pt, respectivamente. Se preparó una suspensión de los sólidos (F-TiO2 

o S-TiO2) en agua destilada (5 g/L) añadiendo isopropanol (concentración final 0.3M) que 

actúa como agente de sacrificio o donador de electrones y la cantidad adecuada de 

precursor metálico para obtener contenidos de metal de 0.5 o 2 wt.% respecto del peso total 

de TiO2. Los dos porcentajes de metal se seleccionaron con el fin de obtener materiales 

fotocatalíticos con buena dispersión y un menor tamaño de partícula metal (0.5 wt.%) y con 

propiedades ópticas mejoradas (2 wt.%). 

La fotodeposición de los metales se realizó mediante iluminación de las suspensiones bajo 

flujo continuo de N2, con el objetivo de asegurar una atmósfera reductora, evitando así la 

re-oxidación del metal. Como fuente de luz se usó una lámpara Osram Ultra Vitalux 

(300W) con un espectro de radiación similar al de la luz solar y una línea de emisión 

principal en el rango UVA a 365 nm. El tiempo total de fotodeposición fue de 120 min, a 

una intensidad de luz 0.15 y 60 W/m2, para Au y Pt, respectivamente. Para medir la 

intensidad de la luz incidente se usó un fotoradiómetro Delta OHM HD 2102.2. Posterior a 

la fotodeposición, los sólidos se recuperaron por filtración y se secaron a 110 °C por 12 

horas.  

2.1.2 Serie 2 de fotocatalizadores 

La segunda serie de materiales obtenidos correspondió al TiO2 sintetizado en el laboratorio 

a través de metodología Sol-gel, este fotocatalizador fue modificado a través de la adición 

de colorantes para la obtención de materiales sensibilizados. Adicionalmente, los sólidos 
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sensibilizados fueron tratados para obtener catalizadores en forma de nanotubos, la 

metodología desarrollada se describe en detalle a continuación: 

TiO2: El material de partida para la síntesis de los fotocatalizadores sensibilizados fue TiO2 

preparado mediante una modificación del método Sol-gel por hidrólisis controlada de 1 mol 

de Butóxido (IV) de Titanio, adicionando Ácido acético (4 moles) y Etanol (5 mol) para 

controlar la velocidad de la hidrólisis, la suspensión se mantuvo en agitación y temperatura 

constante hasta lograr su homogenización completa. A continuación, se añadieron gota a 

gota 8 moles de agua destilada y se mantuvo la hidrólisis bajo agitación continua por 3 

horas. El material obtenido fue recuperado por filtración y secado a 80 °C. 

Sensibilización: Para obtener el TiO2 sensibilizado, se siguió el procedimiento anterior, 

adicionalmente, antes de la etapa de hidrólisis se incorporaron 5 mmol Protoporfirina de 

Zinc (P) o Quinizarina (Q), según correspondiera. Las muestras fueron denominadas como 

P y Q, respectivamente. 

Nanotubos: Con el fin de obtener TiO2 en forma de nanotubos, los sólidos obtenidos por 

Sol-gel fueron dispersados en una solución acuosa de Hidróxido de sodio (NaOH) de 

concentración 7 M, dichas suspensiones se mantuvieron en agitación constante por 24 

horas. A continuación, el material se lavó con agua destilada y se secó a 80 °C. Los sólidos 

obtenidos después fueron lavados con una solución de Ácido clorhídrico (HCl) de 

concentración 1 M. Las fotocatalizadores obtenidos de esta manera se denominaron Pa y 

Qa, para indicar su sensibilización con los colorantes Protoporfirina de Zinc y Quinizarina, 

respectivamente. 

Los sólidos sintetizados sin la adición de colorantes, es decir, el TiO2 sol-gel y los 

nanotubos de Titania fueron denominados LT y TNT, respectivamente. 
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2.2 CARACTERIZACIÓN FÍSICO-QUÍMICA DE LOS 

FOTOCATALIZADORES 

Se llevó a cabo un amplio estudio estructural, morfológico y superficial de los 

fotocatalizadores, empleando diversas técnicas de análisis instrumental, los procedimientos 

e instrumentos utilizados se describen con detalle a continuación: 

2.2.1 Difracción de Rayos-X (DRX) 

La composición de fases cristalinas y grado de cristalinidad de las fotocatalizadores se 

estimó por DRX. Los análisis de DRX se realizaron en un difractómetro Siemens D-501 

con un filtro de Ni y con un monocromador de grafito, usando la radiación K  del Cu. Los 

difractrogramas se obtuvieron haciendo un barrido continuo de ángulo 2θ entre 20 y 80 °. 

El tamaño de los cristalitos de Anatasa se calculó usando los datos de posición y anchura 

del pico principal de difracción de rayos X de la Anatasa (1 0 1) y mediante el uso de la 

ecuación de Scherrer.  

𝐴 =
𝐾𝜆

𝐵 𝐶𝑜𝑠𝜃
 (Ecuación 2.1) 

Dónde: 

K= Constante de Scherrer, depende la la forma de los cristalitos (0.9) 

λ= Longitud de onda de radiación incidente (CuK , λ=1.540530 Å) 

B= Anchura del pico a mitad de altura 

θ= Posición del pico 

Mediante el uso de la función de Voigt se ajustaron los perfiles de difracción, para así 

obtener los datos de anchura de los picos a mitad de altura de los mismos. 

La proporción de las fases cristalinas presentes en cada muestra se estimó teniendo en 

cuenta las intensidades de los picos de difracción, usando las ecuaciones establecidas por 

Zhang y col. [1] y que se indican a continuación: 
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𝑊𝐴 =
𝐾𝐴𝐼𝐴

𝐾𝐴𝐼𝐴 + 𝐼𝑅 + 𝐾𝐵𝐼𝐵
 (Ecuación 2.2) 

 

𝑊𝑅 =
𝐼𝑅

𝐾𝐴𝐼𝐴 + 𝐼𝑅 + 𝐾𝐵𝐼𝐵
 (Ecuación 2.3) 

 

𝑊𝐵 =
𝐾𝐵𝐼𝐵

𝐾𝐴𝐼𝐴 + 𝐼𝑅 + 𝐾𝐵𝐼𝐵
 (Ecuación 2.4) 

Dónde: 

WA, WR y WB = Fracciones en peso de la Anatasa, el Rutilo y la Brookita, respectivamente. 

IA, IR e IB = Intensidades integradas de los picos de Anatasa (101), Rutilo (110) y Brookita 

(121), respectivamente. 

KA = 0.886 

KB = 2.721 

2.2.2 Adsorción-desorción de N2 

Las medidas de superficie específica SBET (Brunauer Emmett-Teller) se llevaron a cabo 

mediante isotermas de adsorción-desorción de Nitrógeno a baja temperatura (77 K) en un 

equipo Micromeritics ASAP 2010. La desgasificación de las muestras se realizó a 423 K 

durante 1 hora en vacío y en corriente de N2 seco. 

2.2.3 Espectrometría de Fluorescencia de Rayos-X (FRX) 

La composición química y el contenido total de metal de los fotocatalizadores se 

determinaron por FRX en un espectrofotómetro secuencial Axios de Panalytical, equipado 

con un ánodo de Rodio como fuente de radiación. Para realizar las medidas, las muestras se 

soportaron en pastillas hechas con Ácido bórico, sobre las que se prenso cada muestra que 

contenían 10 wt.% de cera que incorporaban la muestra a analizar. 
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2.2.4 Espectrofotometría Ultravioleta-Visible de Reflectancia Difusa (UV-Vis DRS) 

Las propiedades de absorción de la luz de los fotocatalizadores se estudiaron por 

espectrofotometría UV-Vis. Los espectros UV-Vis DR se registraron en un 

espectrofotómetro Varian modelo Cary 100 equipado con una esfera integrada y usando 

BaSO4 como referencia. Los valores de Band-gap de las muestras analizadas se calcularon 

a partir de la función de Kubelka-Munk, F(R∞), la cual relaciona la reflectancia difusa del 

material (R) con los coeficientes de adsorción (k) y de dispersión (σ): 

𝐹 (𝑅∞) =
(1 − 𝑅∞)2

2𝑅∞
∝

𝑘

𝜎
 (Ecuación 2.5) 

El cálculo de los valores de Band gap se realizó siguiendo el método propuesto por 

Tandom y Gupta para semiconductores indirectos [2], por representación de la función 

(F(R∞). h1/2 frente a la energía de la radiación (hv). La extrapolación de la porción lineal 

de esta función a una absorbancia igual a cero da una estimación del valor de la energía del 

Band gap. 

2.2.5 Microscopia Electrónica de Transmisión (TEM) 

A través de TEM fue posible observar el tamaño y la dispersión de las partículas de oro y 

platino sobre el TiO2. Para lo cual se empleó un microscopio Philips CM200. Para realizar 

el análisis, las muestras se dispersaron en Etanol y se sometieron a agitación por 

ultrasonido, posteriormente se colocó una gota sobre una rejilla de carbono. 

El diámetro promedio de las partículas metálicas (d), se determinó realizando la medición 

de partículas usando un número significativo de micrografías tomadas en diferentes 

regiones de la muestra analizada. Para esto se emplearon las siguientes ecuaciones [3]: 

𝑑 (𝑛𝑚) = 𝛴(𝑑𝑖 𝑥 𝑓𝑖) (Ecuación 2.6) 

Dónde 𝑑𝑖 es el diámetro de las partículas contadas y 𝑓𝑖 es la distribución estimada del 

tamaño de partícula estimada por:  
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𝑓𝑖 = 𝑛𝑖/𝛴𝑛𝑖 (Ecuación 2.7) 

Dónde 𝑛𝑖 es el número de partículas de diámetro 𝑑𝑖. 

2.2.6 Espectroscopia de Fotoelectrones de Rayos-X (XPS) 

Mediante XPS se determinó cuantitativamente la composición superficial de las muestras, 

para este análisis se usó un espectrómetro Leybold–Heraeus LHS-10, trabajando con un 

paso de energía constante de 50 eV. La cámara principal del espectrómetro trabaja a una 

presión <2×10−9 Torr y está equipada con un analizador de electrones hemisférico EA-200 

MCD con una fuente dual de rayos-X. Se trabajó con la línea Kα del Al (hʋ = 1486,6 eV) a 

120 W y 30 mA. En los análisis se usó como referencia la señal del C 1s (284,6 eV). Las 

muestras se desgasificaron en la pre-cámara del equipo a 150°C a una presión de <2×10−8 

Torr para eliminar el agua quimisorbida. 
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2.3 EVALUACIÓN DEL DESEMPEÑO FOTOCATALÍTICO 

Los materiales sintetizados se evaluaron en tres diferentes reacciones fotocatalíticas de 

interés ambiental e industrial, como: (1) tratamiento fotocatalítico de bacterias patógenas 

presentes en efluentes urbanos, (2) foto-degradación de Fenol y Naranja de Metilo (MO) y 

(3) foto-oxidación selectiva de Glicerol, la metodología empleada en cada reacción se 

describe detalladamente a continuación: 

REACCIÓN I 

2.3.1 Tratamiento fotocatalítico de bacterias patógenas 

La efectividad de los fotocatalizadores basados en Dióxido de Titanio preparado en 

laboratorio mediante método Sol-gel (TiO2-PL) modificados por procesos de fluorización, 

sulfatación y fotodeposición de metales nobles M-TiO2 (M= Au o Pt) se evaluó en 

tratamiento fotocatalítico de Escherichia coli y Coliformes totales presentes en muestras de 

agua de río altamente contaminadas por aguas residuales urbanas. A continuación, se 

detallan los procedimientos y métodos empleados: 

 Toma de muestras de agua 

Las muestras de agua estudiadas se colectaron en el Río Jordán de la ciudad de Tunja. Este 

río diariamente recibe descargas de grandes volúmenes de aguas residuales urbanas de la 

ciudad de Tunja y de municipios aledaños. El punto de muestreo seleccionado (Figura 2.1) 

se ubicó a la altura del Centro Comercial Centro Norte (coordenadas: 5°33’10’’ Norte, 

73°21’04’’ Oeste), justo antes de la confluencia del Río Jordán y el Río la Vega (río menos 

contaminado). 



 

64 

 

 

Figura 2.1. Sitio de muestreo. Rio Jordán, Tunja-Boyacá. 

Las muestras de agua fueron colectadas entre los meses de Octubre de 2015 y Mayo de 

2016, la colecta de las muestras se llevó a cabo mediante un muestreo manual, a través de 

la toma de muestras simples o puntuales en el sitio concertado. Las muestras de agua 

fueron tomadas y trasportadas según los protocolos establecidos en el Standard Methods 

for Examination of Water and Wastewater (SMEWW) [4] según el tipo de análisis a 

realizar. En cada muestreo se colectaron tres muestras de agua como se describe a 

continuación: 

Inicialmente, para realizar los análisis microbiológicos se colectó una muestra de agua en 

una botella de vidrio de borosilicato (1 L) previamente esterilizada y rotulada. La muestra 

de agua fue tomada contra corriente, la botella se llenó dejando una cámara de aire de 2.5 

cm por debajo de la boca del recipiente, para facilitar la homogenización de la muestra en 

el momento de su análisis [4]. 

Para determinar los parámetros físico-químicos del agua, se colectó una segunda muestra 

de agua en una botella de vidrio de borosilicato (1 L) previamente esterilizada (necesario 

Punto de muestreo 
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DBO5) y rotulada. La muestra se colectó sumergiendo la botella completa dentro del río, 

cuando el agua se rebosó del recipiente, este se tapó inmediatamente evitando la formación 

o atrapamiento de burbujas de aire. 

Por último, se tomó una tercera muestra de agua (1 L), necesaria para realizar los ensayos 

fotocatalíticos, dicha muestra se colectó según las condiciones mencionadas anteriormente. 

No fue necesario llevar a cabo preservación de las muestra agua, pues estas se 

transportaron al laboratorio dentro de una nevera de icopor (4 °C) y fueron analizadas o 

procesadas en un tiempo que no supero 6 horas después de su colecta. 

 Análisis físico-químicos del agua 

Se realizó el análisis de diferentes parámetros físico-químicos a las muestras de agua antes 

y después del tratamiento fotocatalítico. Los métodos aplicados para los análisis en el 

laboratorio se basaron en la información consignada en el SMEWW como se describe con 

detalle a continuación. Para asegurar la confiabilidad de los resultados, todos los análisis se 

realizaron por duplicado. 

pH: Inicialmente, se procedió a calibrar el pH-metro PB-11 Sartorious, una vez calibrado, 

se determinó el pH de las muestras, para lo cual se introdujo el electrodo del pH-metro 

dentro del agua. Una vez estabilizado el instrumento, se registró el pH de la muestra. 

Turbidez: La turbidez de las muestras se determinó mediante el método nefelométrico 

2130 B del SMEWW [4], usando un turbidímetro MERCK Turbiquant® 1500T, los 

resultados se reportan en Unidades Nefalométricas de Turbidez (UNT). La medición de 

este parámetro se realizó en el turbidímetro del Laboratorio de Ingeniería Ambiental de la 

UPTC. 

Alcalinidad (CaCO3 mg/L): La alcalinidad de las muestras se determinó mediante el 

método 2320 B consignado en el SMEWW [4], según el siguiente procedimiento: 

Inicialmente, se realizó la estandarización de Ácido sulfúrico (titulador), para ello, se 

adicionaron dos gotas del indicador Fenolftaleína a 15 mL de Na2CO3 estándar (0.02N) 
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diluido en 100 mL con agua destilada contenidos en un erlenmeyer de 250 mL. A 

continuación, se procedió a titular con el Ácido sulfúrico (0.1 N) hasta el viraje del 

indicador, posteriormente, se adicionaron dos gotas de Naranja de Metilo y se continuó la 

titulación hasta viraje del indicador, con los datos obtenidos se calculó la normalidad del 

titulador empleando la Ecuación 2.8. 

𝐶𝑡. 𝑉𝑡 = 𝐶𝑒𝑉𝑒 (Ecuación 2.8) 

Dónde: 

Ct y Vt son la normalidad y el volumen del ácido titulador 

Ce y Ve son la normalidad y el volumen del estándar 

Subsiguientemente, se determinó la Alcalinidad total y la Alcalinidad de Fenolftaleína 

como se describe a continuación: 

Alcalinidad total: se agregó 0.1 mL de indicador de Naranja de Metilo a un volumen de 50 

mL de la muestra de agua contenidos en un erlenmeyer de 250 mL. A continuación, la 

muestra preparada se tituló con solución de Ácido sulfúrico valorado (0.1 N) hasta el viraje 

del indicador a color naranja salmón. 

Alcalinidad de Fenolftaleína: se adicionaron dos gotas de Fenolftaleína a 50 mL de la 

muestra de agua analizada contenidos en un erlenmeyer de 250 mL. Ulteriormente, la 

muestra analizada se tituló con una solución de Ácido sulfúrico valorada (0.1 N), hasta el 

viraje del indicador. 

Con los datos obtenidos se determinó la cantidad de carbonatos y bicarbonatos en la 

muestra mediante la Ecuación 2.9. 

𝑚𝑔/𝐿 (𝐶𝑎𝐶𝑂3) =  
𝐴𝑥𝐵

𝐶
𝑥𝐷𝑥103𝑚𝑔/𝑔 (Ecuación 2.9) 

Dónde: 

A = Molaridad del titulante 

B = mL de titulante gastados en la titulación 
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C = Volumen de la muestra en mL 

D = Peso mol del CaCO3 

Cloruros (Cl- mg/L): El contenido de cloruros se evaluó mediante el método 4500 Cl- B 

del SMEWW [4]: 

En primer lugar, se realizó la estandarización del titulador Nitrato de Plata (0.0141 M), 

para ello, se adicionaron en un erlenmeyer (250 mL) 5 mL de la solución de NaCl estándar 

diluida hasta 50 mL con agua destilada, posteriormente, se agregó 1 mL de la solución 

indicadora de K2CrO4 y se valoró con la solución de AgNO3 (0.0141 M) hasta un color rojo 

amarillento, con los datos obtenidos se calculó la molaridad del titulador empleando la 

Ecuación 2.8. 

Después de esto, se determinó la concentración de cloruros en la muestra, para lo cual se 

depositaron en un erlenmeyer (250 mL) 10 mL de muestra diluida con 15 mL de agua 

destilada, posteriormente, se adicionó 1 mL de la solución indicadora y se procedió a titular 

con la solución estándar de AgNO3 hasta que apareció un color rojo ladrillo que se mantuvo 

por más de 30 segundos. La concentración de cloruros de la muestra se calculó empleando 

la Ecuación 2.10. 

𝑚𝑔/𝐿 (𝐶𝑙−) =
𝐴𝑥𝐵

𝐶
𝑥𝐷𝑥103𝑚𝑔/𝑔 (Ecuación 2.10) 

Dónde: 

A = Normalidad del titulante 

B = mL de AgNO3 gastados en la titulación  

C = Volumen de la muestra en mL 

D = Peso mol del Cl- 

Demanda Bioquímica de Oxígeno (O2 mg/L): La Demanda Bioquímica de Oxígeno 

(DBO5) se determinó mediante el método Winkler 5210 B consignado en el SMEWW [4], 

el procedimiento ejecutado se especifica a continuación: 
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Para empezar, se estandarizó la solución de Tiosulfato de Sodio (titulante) preparada a una 

concentración de 0.025 N. Para ello, se depositó en un erlenmeyer (250 mL) una solución 

que contenía 5 mL de estándar de K2Cr2O7, 1 g de KI, 5 mL H2SO4 al 10 % y 50 mL de 

agua destilada. A continuación, se procedió a titular dicha solución con el titulante hasta 

color amarillo pálido, con los datos obtenidos se calculó la normalidad del titulador 

empleando la Ecuación 2.8. 

Posteriormente, se procedió a la preparación de las muestras, así: 

Inicialmente, se depositaron en un recipiente de vidrio 500 mL de la muestra de agua, los 

cuales se airearon vigorosamente durante 15 min con un burbujeador, finalizado el tiempo 

de aireación se llenaron dos frascos por cada muestra y se rotularon con los datos 

correspondientes. 

A continuación, se procedió a pipetear en cada frasco 1 mL de solución de MnSO4 (400 

g/L) y 1 mL de reactivo alcalino (100 g de NaOH, 27 g de KI y 200 mL de agua destilada), 

después de agregar los reactivos los frascos se taparon teniendo cuidado de no atrapar 

burbujas, luego se agitaron vigorosamente hasta que el precipitado se dispersó. Por cada 

muestra analizada se incubó uno de los frascos en la oscuridad y a temperatura ambiente 

(±15 °C) por cinco días. La muestra no incubada se dejó en reposo hasta que el óxido de 

manganeso precipitó por debajo de la mitad del volumen del frasco. 

Justo en el momento de la determinación del OD (para muestras fresca e incubadas), se 

agregó 1 mL de H2SO4 concentrado, seguido de esto, los frascos se taparon y se agitaron 

vigorosamente hasta disolver por completo el precipitado.  

El oxígeno disuelto (OD) se determinó mediante el método de titulación de Winkler:  

En un erlenmeyer de 250 mL, se depositarón 30 mL de las muestras preparadas con Ácido 

sulfúrico, estas fueron valoradas con la solución de Tiosulfato de Sodio hasta color 

amarillo pálido.  
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La DBO5 de cada una de las muestras se calculó empleando las Ecuaciones 2.11 y 2.12 

𝑚𝑔/𝐿 (𝑂2) =
𝐴𝑥𝐵

𝐶
𝑥𝐷𝑥103𝑚𝑔/𝑔 (Ecuación 2.11) 

Dónde: 

A = Normalidad del titulante 

B = mL de tiosulfato de sodio gastados en la titulación  

C = Volumen de la muestra en mL 

D = Peso equivalente gramos de oxígeno 

La diferencia de los promedios iniciales (OD1) y finales (OD2) indica la DBO5 de la 

muestra. 

𝑚𝑔/𝐿 𝐷𝐵𝑂5 = 𝑂𝐷1 − 𝑂𝐷2 

(Ecuación 2.12) 

 

 Análisis microbiológicos del agua 

De manera simultánea con los análisis físico-químicos, se realizaron análisis 

microbiológicos para determinar la concentración de Escherichia coli y Coliformes totales 

en las muestras de agua analizadas. La cuantificación e identificación de estas bacterias se 

realizó mediante el método de filtración por membrana (método 9222 del SMEWW) [4]. 

Para ello, se utilizó un filtro de membrana de nitrocelulosa estéril con la superficie 

reticulada (poro 0.45 µm; diámetro 47 mm), el cual se dispuso sobre el portafiltros de la 

unidad de filtración previamente esterilizada, a continuación, un volumen de 100 mL de la 

muestra o una dilución de la muestra (en caso de ser necesario) fueron filtrados a través de 

dicha membrana, luego esta se retiró con unas pinzas estériles y se colocó en una caja de 

Petri que contenía agar selectivo para Coliformes Chromocult®. En la presente 

investigación se empleó este medio de cultivo selectivo pues permite la identificación 

simultanea de Coliformes totales y E. coli, gracias a la presencia de dos sustratos 

cromógenos. Por un lado, el sustrato Salmo-GAL es separado por la enzima β-D-

galactosidasa característica de las Coliformes y provoca una pigmentación roja de las 
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colonias de Coliformes. La formación de β-D-glucoronidasa característica de E. coli tiene 

lugar mediante el sustrato X-glucorónido, que al ser separado produce una coloración azul 

para las colonias positivas, las colonias de E. coli crecen con pigmentación azul violeta 

oscuro debido a que la bacteria posee los dos sistemas enzimáticos. 

Las cajas fueron incubadas a 37 °C por 24 horas, trascurrido ese tiempo se realizó el conteo 

de colonias desarrolladas en el filtro. Los resultados se reportan en términos de unidades 

formadoras de colonia presentes en 100 mL de muestra analizada (UFC/100 mL). 

 Ensayos de desempeño fotocatalítico  

Los ensayos de tratamiento fotocatalítico de E. coli y Coliformes totales se llevaron a cabo 

en un reactor tipo batch (400 mL), usando 250 mL de agua contaminada y 1 g/L de 

fotocatalizador. Como fuente de luz, para inducir la reacción fotocatalítica, se usó una 

lámpara Osram Ultravitalux (300W) con una radiación similar a la luz del sol y una 

emisión principal a 365 nm (Figura 2.2). Para favorecer el equilibrio de adsorción - 

desorción antes de irradiar la suspensión, esta se mantuvo con agitación en la oscuridad y 

bajo flujo constante de oxígeno (35L/h) durante 10 min, como fuente de oxígeno natural se 

usó un burbujeador, a continuación se encendió la lámpara. El tiempo total de reacción fue 

de 5 horas durante las cuales se tomaron muestras a tiempos establecidos (2, 3 y 5 horas). 

Finalizada la reacción, el fotocatalizador fue separado mediante filtración empleando papel 

filtro Munktell con un tamaño de poro 5-8 µm, a continuación se realizó el análisis de las 

muestras obtenidas según el procedimiento indicado en los apartados anteriores. 
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Figura 2.2. Sistema de reacción empleado en el tratamiento fotocatalítico de bacterias 

patógenas y en la foto-degradación de Fenol y Naranja de Metilo. 

Efecto de la intensidad de la luz en el tratamiento de bacterias patógenas 

Teniendo en cuenta el efecto bactericida que posee la luz UV, inicialmente se realizaron 

experimentos de fotólisis (sin fotocatalizador), donde se evaluó el efecto de la exposición 

de las muestras de agua contaminadas a tres diferentes intensidades de luz correspondientes 

a: 30, 60 y 120 W/m2. La intensidad de la luz para todos los ensayos realizados en la 

investigación se ajustó usando un fotoradiómetro Delta OHM HD 2102.2. 

Efectividad de la serie 1 de los fotocatalizadores 

En segundo lugar, se evaluó la actividad desinfectante del TiO2 comercial (P25 Evonik) y 

del TiO2-PL, así como de los fotocatalizadores modificados por procesos de fluorización 

(F-TiO2) y sulfatación (S-TiO2). Adicionalmente, se evalúo el efecto de la fotodeposición 

de diferentes contenidos de Au y Pt en la superficie de S-TiO2 y su actividad 

antimicrobiana. Inicialmente, los ensayos de tratamiento fotocatalítico de las bacterias 

analizadas se realizaron a una intensidad de luz de 30 W/m2. En este caso, el tratamiento 
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control consistió en la exposición de la muestra de agua contaminada a una intensidad de 

luz de 30 W/m2 en ausencia de fotocatalizador (fotólisis). 

Efecto de la combinación de las mejores condiciones de reacción 

Según los resultados obtenidos en los ensayos precedentes, se realizó un ensayo adicional 

donde se emplearon las condiciones de reacción más óptimas en cuanto a fotocatalizador e 

intensidad de luz. Adicionalmente, con el fin de estudiar el recrecimiento bacteriano 

después del tratamiento, las muestras se mantuvieron en oscuridad a temperatura ambiente 

y después de 24, 48 y 72 horas se tomaron muestras y se realizó el análisis microbiológico 

respectivo. 

Pruebas de reciclo del fotocatalizador 

Se realizó la evaluación de la estabilidad del fotocatalizador con mejor desempeño 

fotocatalítico frente a procesos de reutilización después de ensayos consecutivos. Para ello, 

posterior al primer uso del fotocatalizador, este se recuperó por filtración, se lavó con 300 

mL de agua destillada y se esterilizó a 170 °C por dos horas. A continuación, el 

fotocatalizador se usó en tres reacciones consecutivas a una intensidad de luz de 120 W/m2. 

Tratamiento fotocatalítico de una cepa aislada de E. coli 

Por último, sabiendo que la composición y concentración de bacterias y otros 

contaminantes en las muestras de agua analizadas, depende de las condiciones ambientales 

presentes en el momento de muestreo, fue necesario abordar estudios analizando una cepa 

de E. coli de forma aislada, partiendo de una concentración específica. De esta manera, se 

analizó la influencia de dichas condiciones frente a la efectividad del tratamiento 

fotocatalítico. Para ello, fue necesario realizar el aislamiento de la cepa de E. coli. 

Posteriormente, se prepararon las suspensiones bacterianas que fueron sometidas al 

tratamiento fotocatalítico, el procedimiento empleado se describe en detalle a continuación: 

Aislamiento e identificación de la cepa bacteriana: El aislamiento de la cepa se realizó a 

partir de una muestra de agua colectada en el Río Jordán, mediante el método de recuento 
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en placa en el medio de cultivo agar Chromocult®. Para ello, se realizaron diluciones en 

serie de la muestra de agua, de cada dilución se sembró una alícuota de 0.1 mL en la 

superficie del medio de cultivo que fue extendida uniformemente con un rastrillo 

bacteriológico, enseguida, las cajas fueron incubadas a 37 °C por 24 horas. Finalizado el 

tiempo de incubación, se seleccionó una colonia con pigmentación azul violeta oscuro 

(colonia presuntiva de E. coli) que fue repicada en agar nutritivo (DIVICO) e incubada a 37 

°C por 24 horas, a partir de este cultivo se realizó una tinción de Gram para determinar la 

morfología y agrupación de las células, de igual manera, se realizó la prueba de catalasa, 

oxidasa, fermentación de lactosa, indol, citrato y siembra de los aislamiento en el medio de 

cultivo diferencial agar eosina azul de metileno (EMB). 

Además, la cepa aislada fue enviada a la corporación CorpoGen con el fin de realizar su 

identificación molecular. 

Preparación de la suspensión bacteriana: A partir de un cultivó de 24 horas de crecimiento 

en agar nutritivo se tomó una colonia bacteriana que fue inoculada en 50 mL de medio 

líquido Luria Bertani (LB), la suspensión preparada fue incubada a 35 °C y 160 rpm por 18 

horas. Finalizado el tiempo de incubación, el cultivo bacteriano se centrifugó a 3000 rpm 

por 10 min, el sobrenadante se descartó y el pellet bacteriano se lavó tres veces con 

solución salina estéril al 0.85 %; seguido de esto, el pellet bacteriano fue re-suspendido en 

50 mL de agua del Río Jordán previamente esterilizada por dos ciclos (121°C y 15 libras de 

presión por 15 min). A continuación, se realizaron diluciones en serie hasta obtener una 

concentración aproximada de 109 UFC/100 mL. 

Posteriormente, se procedió a evaluar la actividad antibacteriana de los fotocatalizadores 

seleccionados (P25 Evonik y 2 wt.% Pt-S-TiO2), para ello, se siguió el procedimiento 

indicado en la sección 2.3.1.4 empleando como muestra problema la suspensión bacteriana 

preparada con anterioridad. Para estas reacciones se empleó una intensidad de luz de 120 

W/m2. 

Todos los experimentos se llevaron a cabo por duplicado. Los datos graficados representan 

el promedio de las repeticiones y las barras la desviación estándar. 
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REACCIÓN II 

2.3.2 Foto-degradación de Fenol y Naranja de Metilo 

El desempeño fotocatalítico de materiales basados en TiO2 modificados por procesos de 

fluorización, fotodeposición de platino y sensibilización con colorantes, se evaluó en 

reacciones de fotodegradación de Fenol y Naranja de Metilo (MO) bajo radiación UV-

Visible, la metodología empleada se describe a continuación. 

 Ensayos de desempeño fotocatalítico  

Los experimentos se llevaron a cabo en un reactor tipo batch con capacidad de 400 mL, 

cubierto en el exterior con una lámina de aluminio. En el reactor se depositó un volumen de 

250 mL de una suspensión acuosa de Fenol o MO (25 ppm) y el fotocatalizador (1 g/L). La 

suspensión se iluminó a través de una placa Plexiglas® (transparente λ > 250 nm), con una 

lámpara Ultra Vitalux (300 W) con un espectro de radiación similar al de la luz solar y una 

línea de emisión principal en el rango UVA a 365 nm. La intensidad de la luz incidente fue 

de 120 W/m2, ésta intensidad se ajustó con un fotoradiómetro Delta OHM HD 2102.1. Las 

reacciones fotocatalíticas se llevaron a cabo bajo agitación y flujo constante de oxígeno (35 

L/h) que actúa como agente oxidante. En la Figura 2.2 se mostró el sistema de reacción 

utilizado. Para favorecer el equilibrio de adsorción-desorción, antes de la irradiación, la 

suspensión se colocó en agitación por ultrasonido durante 10 min. Posteriormente, se 

realizó una agitación en oscuridad con flujo de oxígeno por 10 min. 

Inicialmente, se realizaron ensayos de fotólisis (sin fotocatalizador) de Fenol y MO bajo 

luz UV-Visible, con el fin de determinar la influencia de este tipo de radiación en la 

degradación de estos sustratos. A continuación, se evaluó el desempeño de la serie de 

fotocatalizadores basados en TiO2 modificado por fluorización y fotodeposición de 2 wt.% 

Pt-F-TiO2, en la foto-degradación de los dos contaminantes analizados. 

Posteriormente, se estudió la fotodegradación de Fenol y MO sobre la serie de materiales 

fotocatalíticos de TiO2 obtenido mediante el método Sol-gel (LT), luego modificado 
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mediante tratamiento de sensibilización con los colorantes Protoporfirina de Zinc (P) y 

Quinizarina (Q). 

Además, se realizaron experimentos de fotodegradación de MO sobre nanotubos de TiO2 

(TNT) y nanotubos de Titania sensibilizados con los colorantes Protoporfirina de Zinc (Pa) 

y Quinizarina (Qa). 

 Foto-degradación de Fenol y MO bajo radiación visible 

De otro lado, se determinó la actividad bajo radiación visible de la serie de 

fotocatalizadores sensibilizados. Los experimentos se llevaron a cabo como se indica 

anteriormente. Sin embargo, en este caso, la suspensión se iluminó a través de una lámina 

de poliéster con filtro UV (Edmund Optics) que absorbe el 99% de radiación inferior de 

400 nm (0.15 W/m2 para λ < 400 nm y 150 W/m2 parar λ > 400 nm). 

Durante los 120 min de tratamiento fotocatalítico de los sustratos, en cada uno de los 

experimentos realizados se colectaron alícuotas del medio de reacción a diferentes tiempos 

(2, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 60, 90 y 120 min), las cuales se recuperaron por filtración 

empleando filtros con tamaño de poro de 0.45 µm. A continuación, las muestras fueron 

analizadas por espectrofotometría UV-Visible empleando un equipo Thermo Scientific 

Evolution 300. Para ello, se consideraron los picos principales de absorción de los 

compuestos, los cuales se localizaron a longitudes de onda de 270 y 465 nm para el Fenol y 

MO, respectivamente. Con anterioridad se realizaron las curvas de calibración para los 

compuestos estudiados. 

El cálculo de la conversión y la velocidad de degradación de los sustratos se llevó a cabo 

usando las Ecuaciones 2.13 y 2.14, respectivamente. 

Conversión 

𝐶(%) =
𝐶0 − 𝐶1

𝐶0
∗ 100 (Ecuación 2.13) 
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Dónde: 

C = Conversión 

C0 = Concentración inicial de sustrato (Fenol o MO) 

C1 = Concentración de sustrato en el tiempo de reacción 

Velocidad de degradación 

𝑣 = 𝑘 ∗ 𝐶0 ∗ 𝑉 (Ecuación 2.14) 

v = Velocidad de degradación 

K = Constante de reacción inicial, calculada a partir de la pendiente de la gráfica de 

concentración Vs tiempo de reacción (s-1). 

C0 = Concentración inicial del sustrato (mol/L) 

V = Volumen de sustrato (L) 

REACCIÓN III 

2.3.3 Foto-oxidación selectiva de Glicerol 

Los ensayos de foto-oxidación de Glicerol, se llevaron a cabo en el Laboratorio de 

Ingeniería Química del Centro Conjunto de Investigación en Química Sustentable de la 

Universidad Autónoma del estado de México y la Universidad Nacional Autónoma de 

México (CCIQS, UAEM-UNAM), en el marco de una estancia de investigación a través 

del proyecto conjunto “Desarrollo de procesos selectivos para la oxidación de Glicerol” 

SGI 1709. 

Para este caso, se estudiaron materiales basados en Titania modificada por tratamientos de 

fluorización y adición de Pt y su desempeño fotocatalítico en reacciones de foto-oxidación 

de Glicerol. Además, se estudió el efecto de diferentes condiciones de reacción, como: 

masa de fotocatalizador y temperatura de reacción. A continuación, se describe la 

metodología empleada. 
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 Ensayos de desempeño fotocatalítico 

Para la foto-oxidación de Glicerol se usó un reactor cilíndrico tipo batch con capacidad de 

120 mL (2 cm de diámetro, 20 cm de altura), provisto de un sistema de enfriamiento. En el 

reactor se depositó un volumen de 100 mL de una solución acuosa de Glicerol de 

concentración 100 mM y el fotocatalizador. Como fuente de luz para inducir la reacción 

fotocatalítica, se usó una lámpara de luz utravioleta de 8 W con una emisión principal a 

254 nm y una fuente de energía UVP PS-1 de 115 V/60 Hz y 40 A. Para garantizar una 

agitación continua y la homogeneidad de la mezcla de reacción, el reactor se dispuso sobre 

una placa de agitación magnética (Figura 2.3). 

  

Figura 2.3. Sistema de reacción empleado para la foto-oxidación de Glicerol. 

Inicialmente, se llevaron a cabo experimentos de fotólisis (sin catalizador), con el fin de 

determinar el efecto de la radiación UV en la reacción de foto-oxidación de Glicerol. 

Posteriormente, se evaluó la actividad de la serie de fotocatalizadores correspondientes a 

TiO2-PL, F-TiO2 y 2 wt.% Pt-F-TiO2. Para este sistema, se evaluó el efecto de diferentes 

parámetros operacionales como la carga de fotocatalizador (10, 15, 20 y 30 mg) y 

temperatura de reacción (25, 30 y 35 °C). 
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 Análisis de los productos de foto-oxidación  

El tiempo total de reacción fue de 5 horas durante las cuales se tomaron alícuotas de 600 

µL del medio de reacción a diferentes tiempos (15, 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240, 270 

y 300 min). Posteriormente, las muestras fueron sometidas a centrifugación a 8000 rpm 10 

min para el caso del F-TiO2 y 10000 rpm para Pt-F-TiO2. La diferencia entre esas 

velocidades de centrifugación se debe a la composición del fotocatalizador, pues a 8000 

rpm el material Pt-F-TiO2, no se precipitó completamente, por esta razón se aumentó la 

velocidad de centrifugación. 

El sobrenadante se recuperó y posteriormente se analizó por espectrofotometría UV-Vis y 

Carbono Orgánico Total (COT). Para los análisis UV-Vis, se tomó un volumen de 40 µL 

de muestra centrifugada que se mezclaron con 3 mL de agua destilada, a continuación se 

realizó la medida en un espectrofotómetro Hach DR 5000 UV-Vis. Para el análisis COT, se 

empleó un volumen de 98 µL de la muestra centrifugada que se mezclaron con 10 mL agua 

destilada seguido de esto se realizó la medida en un analizador de carbono SHIMADZU 

TOC-L. 

Adicionalmente, se realizaron análisis de cromatografía en placa fina, para ello, se 

emplearon placas TLC de Merck (silica gel 60 F254) donde se depositaron 50 µL de 

solución acuosa (100 mM) de los estándares de Glicerol, Glicerladehído (GCA) y 

Dihydroxiacetona (DHA) y la muestra tomada en un tiempo de reacción de 5 horas. 

Posteriormente, las placas se introdujeron dentro de una cubeta de cromatografía que 

contenía una mezcla de 0.5 mM H2SO4 y acetonitrilo (65:35 v/v). Para identificar las 

muestras, las placas fueron irradiadas con luz ultravioleta a 254 nm. 
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3 CAPITULO III. PROPIEDADES FÍSICO-QUÍMICAS DE LOS 

FOTOCATALIZADORES 
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3.1 PROPIEDADES FÍSICO-QUÍMICAS FOTOCATALIZADORES SERIE 1 

Para encontrar la relación entre las propiedades físico-químicas de los materiales 

preparados y su desempeño fotocatalítico, se llevó a cabo una amplia caracterización 

estructural, morfológica y textural usando diferentes técnicas. A continuación se describen 

y analizan los resultados de la caracterización físico-química de los fotocatalizadores 

estudiados. 

3.1.1 Composición estructural y química 

La composición de las fases cristalinas y el grado de cristalinidad de los fotocatalizadores 

se determinaron por Difracción de Rayos-X (DRX), los difractogramas obtenidos para las 

muestras analizadas se presentan en la Figura 3.1. Como se puede observar, las muestras de 

TiO2 comercial (P25) y TiO2-PL presentan dos fases cristalinas correspondientes a la 

Anatasa y el Rutilo, las cuales pueden ser identificadas por los picos principales de 

difracción a 25.25° y 27.44° (Figura 3.1-a), respectivamente. Para el TiO2-PL se calculó 

una proporción de 90 % de Anatasa y 10 % de Rutilo. La presencia de Rutilo puede estar 

asociada con la sinterización de las partículas de Titania debido a la temperatura elevada a 

la cual se llevó a cabo la calcinación durante la síntesis de este material. 

En el caso de las muestras modificadas por fluorización y sulfatación, solamente se 

identificó la presencia de la fase cristalina Anatasa del TiO2 (Figura 3.1-a). Como ha sido 

bien documentado, esto se debe principalmente al efecto protector de la adición de iones de 

Flúor en la superficie del TiO2 y a su pre-tratamiento con Ácido sulfúrico, estos 

tratamientos estabilizan la superficie de este óxido y evita la sinterización de las partículas 

durante la calcinación [1-4]. Los grupos sulfato también actúan protegiendo la fase Anatasa 

frente a la rutilización, pues con este tratamiento, ésta no ocurre hasta temperaturas de 

calcinación superiores a 700 °C [5,6], para el caso específico del presente estudio, la 

calcinación se llevó a cabo a 650 °C. 
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Figura 3.1. Difractogramas de Rayos X para los fotocatalizadores de la serie 1. 

20 30 40 50 60 70 80

 a 

Rutilo*

*Rutilo

Anatasa

TiO
2
- PL

S-TiO
2

P25 Evonik

 

 

 

F-TiO
2

2

In
te

n
si

d
a
d

 (
u

.a
)

*

20 30 40 50 60 70 80

 

*Anatasa

2 

2 wt.% Pt-F-TiO
2

2 wt.% Pt-S-TiO
2

0.5 wt.% Pt-S-TiO
2

0.5 wt.% Au-S-TiO
2

2 wt.% Au-S-TiO
2

 

 b 

In
te

n
si

d
a
d

 (
u

.a
)

 

*
Au



 

83 

 

Por otra parte, la fotodeposición de los metales (Au y Pt) no afecta la composición de las 

fases cristalinas del TiO2. Para las muestras preparadas con un contenido de Au de 2 wt.% 

se observa un pico de difracción correspondiente al plano (200) del oro metálico ubicado 

en la posición 2θ de 44° (Figura 3.1-b). Para el caso de los espectros de las muestras 

platinizadas, no se detectaron picos de difracción para el platino, esto puede ser debido al 

bajo contenido de metal y al tamaño de las partículas de Pt en las muestras, las cuales están 

dentro del límite de detección de la técnica, como se observa más adelante. 

El tamaño de los cristalitos de Anatasa se estimó mediante la ecuación de Scherrer, los 

valores obtenidos se presentan en la Tabla 3.1. Para el TiO2-PL el tamaño del cristalito de 

Anatasa fue de 17 nm, por su parte, el pre-tratamiento con Fluoruro de sodio o Ácido 

sulfúrico contribuye en el aumento del tamaño del cristalito, lo cual es más notable con la 

fluorización donde se obtuvo un tamaño de 24 nm. Los resultados obtenidos, concuerdan 

con lo reportado en otros estudios donde se observó que la fluorización aumenta la 

cristalinización de la fase Anatasa y promueve el crecimiento de sus cristalitos [4,7,8]. 

Como se observa en la Tabla 3.1 la metalización de las muestras no causa cambios 

significativos en el tamaño del cristalito de Anatasa (20±1 nm). 

La cantidad de metal depositado en la superficie del fotocatalizador se determinó mediante 

análisis de Fluorescencia de Rayos X (FRX), los valores obtenidos se incluyen en la Tabla 

3.1. Como se observa, en ninguno de los materiales preparados la cantidad real de metal 

fotodepositado alcanzó el contenido nominal de metal con el que fueron preparados los 

fotocatalizadores. Esto indica que bajo las condiciones experimentales en las que se llevó a 

cabo el proceso de fotodeposición no se logra la reducción completa del metal sobre el 

TiO2 desde el precursor metálico; sin embargo, se observa que el contenido de metal 

fotodepositado incrementa con el contenido nominal de metal. 
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Tabla 3.1. Tamaño de cristalito de Anatasa y contenido de metal para los fotocatalizadores 

de la serie 1. 

Fotocatalizador 
Tamaño del cristalito 

de Anatasa (nm) 

Contenido de metal 

(Wt.%) FRX 

P25 Evonik 22 - 

TiO2 - PL 17 - 

F-TiO2 24 - 

S-TiO2 20 - 

0.5 wt.% Au-S-TiO2 19 0.32 

2 wt.% Au-S-TiO2 20 0.77 

0.5 wt.% Pt-S-TiO2 20 0.30 

2 wt.% Pt-S-TiO2 21 1.25 

2 wt.% Pt-F-TiO2 22 1.25 

 

Los análisis de FRX también permitieron detectar algunas impurezas en los 

fotocatalizadores analizados. Las impurezas en mención, corresponden a trazas de cloro, 

que provienen de los precursores metálicos, sin embargo, los valores registrados siempre 

fueron menores a 0.05% respecto del peso total de la muestra. 

De igual manera, se detectó la presencia de remanentes de S proveniente del pre-

tratamiento de sulfatación al que fue sometido el TiO2 antes de la calcinación. Para el caso 

del TiO2 sulfatado el contenido de azufre fue de 0.66% y para las muestras metalizadas este 

valor oscila entre 0.07 y 0.18%. Los resultados obtenidos concuerdan con estudios previos 

donde se ha encontrado que los grupos sulfato permanecen anclados a la superficie del 

TiO2 y solo se eliminan en su totalidad a temperaturas superiores a los 700 °C [1,9]. Por lo 

tanto, la temperatura de calcinación a la que fue sometido el S-TiO2 (650 °C) no es 

suficiente para eliminar totalmente los grupos sulfato, los cuales tampoco desaparecen 

durante el posterior proceso de fotodeposición. 
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En el caso de las muestras fluorizadas, mediante FRX no fue posible determinar el 

contenido de F o Na. 

3.1.2 Morfología y tamaño de las partículas metálicas 

La morfología y la distribución de las nanopartículas de metal (Au y Pt) en los 

fotocatalizadores sintetizados se estudiaron por Microscopia Electrónica de Transmisión 

(TEM), en la Tabla 3.2 se presentan las micrografías y los histogramas de distribución del 

tamaño de partícula metálica calculada para algunas de las muestras preparadas con 

contenidos de metal de 0.5 y 2 wt.%; en las micrografías presentadas se observan las 

partículas de oro y platino como puntos obscuros de forma más o menos esférica 

distribuidos sobre la superficie del TiO2. 

El tamaño promedio de las partículas de Au y Pt en las muestras se calculó mediante el 

conteo de partículas de cada metal en las imágenes obtenidas por TEM, evaluando 

diferentes zonas en cada muestra analizada para así obtener los resultados representativos. 

Tabla 3.2. Tamaño de partícula del metal (Au y Pt) en los fotocatalizadores analizados. 

Imagen TEM Distribución del tamaño de partícula 

(a) 0.5 wt.% Au-S-TiO2  
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Continuación Tabla 3.2  

Imagen TEM Distribución del tamaño de partícula 

(b) 0.5 wt.% Pt-S-TiO2 
 

(c) 2 wt.% Au-S-TiO2 

 

(d) 2 wt.% Pt-S-TiO2 

 

Distribución del tamaño de partícula no calculada para (c) y (d), debido a la 

agregación de las partículas. 
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Continuación Tabla 3.2 

Imagen TEM Distribución del tamaño de partícula 

(e) 2 wt.% Pt-F-TiO2  

 

En el caso de la muestra con 0.5 wt.% Au-S-TiO2 las partículas de Au presentan un tamaño 

en un rango entre 11-12 nm y se encuentran distribuidas de forma heterogénea sobre la 

superficie de la muestra con zonas que presentan una alta concentración de depósitos de 

oro y otras relativamente vacías (Tabla 3.2-a). También es posible apreciar que el tamaño 

de las partículas de oro aumenta con el contenido de metal, en el caso del fotocatalizador 

de 2 wt.% Au-S-TiO2  se forman agregados de partículas con tamaños cercanos a 100 nm 

(Tabla 3.2-c). 

Según Kydd y col. [10], las partículas de oro nuclean sobre la superficie del TiO2 de 

manera preferencial sobre las vacantes de oxígeno donde existe una gran densidad 

electrónica. Con la iluminación, los electrones fotogenerados migran desde el TiO2 hacia 

las partículas de oro para equilibrar los niveles de Fermi correspondientes. Este evento crea 

un campo eléctrico alrededor de las partículas de oro, donde se absorben de manera 

preferencial las especies de oro del precursor metálico presentes en el medio acuoso. Por lo 
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establecidas, conduciendo así al crecimiento de los depósitos metálicos ya establecidos. 

Adicionalmente, la presencia de los radicales •OH ocasiona una oxidación parcial y la 

disolución de pequeñas partículas de oro, llevándose a cabo un nuevo proceso de re-

deposición sobre otros depósitos de oro, haciéndolos crecer aún más [11]. 

Por otra parte, se encontró que en el fotocatalizador 0.5 wt.% Pt-S-TiO2 las partículas de Pt 

se encuentran distribuidas homogéneamente, con un tamaño promedio de las partículas de 

4-5 nm, tamaño menor a los materiales que contenían Au (Tabla 3.2-b). Para los 

catalizadores preparados con una carga de 2 wt.% de platino la mayoría de los depósitos 

del metal se encuentran distribuidos heterogéneamente sobre la superficie del S-TiO2 

formando aglomerados de gran tamaño (Tabla 3.2-d), por lo que se hace compleja la 

determinación del tamaño de partícula real. 

La agregación y el crecimiento de las partículas de Pt debido al aumento del contenido de 

metal, se puede explicar considerando el mecanismo de fotodeposición para la reducción 

del metal en la superficie del TiO2 [12]. Inicialmente, las partículas de Pt nuclean sobre la 

superficie del TiO2 con deposición preferencial en las vacantes de oxígeno donde existe 

una alta densidad electrónica, estas vacantes están presentes de forma preferencial en la 

Titania sulfatada. Después de la reducción, los átomos de Pt presentan una estructura 

electrónica de valencia con configuración s1d9 y con la adsorción y reducción sobre las 

vacantes de oxígeno, los orbitales vacíos de los átomos del metal podrían llenarse con los 

electrones fotogenerados en el TiO2. Así, la configuración electrónica del Pt podría cambiar 

a una configuración más estable de tipo s2d10. La reducción de nuevos iones [PtCL6]
2- solo 

ocurre cuando los electrones fotogenerados llegan a la superficie. El aumento de la 

densidad electrónica en los átomos de Pt impediría en cierto grado la creación de nuevos 

sitios de nucleación en la superficie del TiO2 y la reducción del precursor de platino se 

daría de manera preferencial sobre los depósitos de platino ya establecidos en la superficie 

haciendo que los depósitos aumente de tamaño y conduciendo así a la formación de 

agregados. 
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Para el caso de los fotocatalizadores de 2 wt.% M-S-TiO2 (M= Au o Pt) no se determinó la 

distribución del tamaño de las partículas de Au o Pt, pues debido al alto contenido de 

metal, se produjo un mayor grado de agregación de las partículas, por lo que no fue posible 

hacer una estimación de su tamaño. 

Para el sólido preparado con 2 wt.% Pt sobre TiO2 fluorizado, el tamaño promedio de las 

partículas de platino fue de 6 nm (Tabla 3.2, e), estas presentaron una distribución más o 

menos homogénea sobre la superficie de la Titania. Como es evidente, la concentración 

inicial de precursor metálico (para ambos: Au y Pt) es un parámetro que afecta de forma 

directa la fotodeposición del metal, así como el tamaño y distribución de las partículas de 

Au y Pt sobre la superficie del TiO2. 

3.1.3 Propiedades de absorción de la luz de los fotocatalizadores 

Las propiedades de absorción de la luz para las muestras analizadas se estudiaron por 

Espectroscopia Ultravioleta-Visible de Reflectancia difusa (UV-Vis DRS). 

En la Figura 3.2, se muestran los espectros UV-Vis DRS de los catalizadores analizados en 

el rango entre 200 y 800 nm. En todos los espectros se puede observar claramente la 

absorción característica del TiO2 a una longitud de onda cercana a 350 nm. Como es 

evidente, la muestra de TiO2 fluorizado presenta una mayor absorción en la región UV-Vis 

en comparación con la muestra de TiO2-PL, esto puede ser atribuido a la presencia de un 

alto contenido de especies de flúor (Ti≡F) en la superficie de la Titania. 

Por otra parte, los materiales platinizados muestran una mayor absorción en comparación 

con el TiO2-PL, observándose cambios significativos en la zona ultravioleta para la 

muestra 2 wt.% Pt-S-TiO2, adicionalmente, es posible apreciar de manera detallada que las 

muestras con Pt fotodepositado presentan una mayor absorción en el rango visible entre 

400 y 800 nm como era de esperar, debido al color gris que adquieren esas muestras.  
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Figura 3.2. (a) Espectros UV-Vis DR para los fotocatalizadores de la serie 1. (b) 

Ampliación entre una longitud de onda de 380 a 800 nm. 
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Dónde: 

(A) P25 Evonik, (B) TiO2-PL, (C) F-TiO2, (D) S-TiO2, (E) y (F) 0.5 y 2 wt.% Au-S-TiO2, 

(G) y (H) 0.5 y 2 wt.% Pt-S-TiO2. 

En la Figura 3.2 (b) también se puede apreciar claramente que la mayor absorción en la 

región visible se presentó para la muestra de 2 wt.% Pt-S-TiO2. En el rango visible también 

se observan pequeñas señales de absorción asociadas a la presencia de Pt, estas señales se 

ubican aproximadamente a 450, 550 y 700 nm, siendo más acentuadas en el fotocatalizador 

con mayor contenido de metal. 

Para el caso de los fotocatalizadores con Au fotodepositado, en la región visible del 

espectro se puede observar claramente la banda de absorción del plasmón superficial (SPA) 

del oro metálico, ubicada a 540 nm, aquí también se observa la diferencia en la intensidad 

de los plasmones entre las muestras analizadas (Figura 3.2. b). Se ha reportado que la 

amplitud e intensidad del plasmón de Au está directamente relacionada con el tamaño de 

las partículas de Au. Así, se esperaría que una mayor intensidad en la absorción plasmónica 

de Au llevara a una mejor actividad fotocatalítica, teniendo en cuenta una mayor absorción 

en la región visible del espectro electromagnético. Sin embargo, la efectividad de los 

materiales en el proceso fotocatalítico depende del sustrato a degradar. 

Los valores de las energías de Band gap para las muestras analizadas se estimaron 

siguiendo el método propuesto por Tandom y Gupta [13] y se presentan en la Tabla 3.3 el 

valor de Band gap del TiO2–PL es de 3.30 eV, lo que está de acuerdo con los valores 

correspondientes a la Anatasa [14]. Como se observa en los datos consignados en la Tabla 

3.3, los valores de Band gap disminuyen ligeramente después de los procesos de 

fluorización y sulfatación con valores de 3.21 y 3.20 eV, respectivamente. Para los 

fotocatalizadores metalizados, el Band gap oscila entre 3.16 y 3.26 eV, reportándose el 

menor valor de Band gap en el fotocatalizador con 2 wt.% Pt-S-TiO2 (3.17 eV). 
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3.1.4 Caracterización superficial 

Los valores de superficie específica (SBET) de las diferentes muestras se presentan en la 

Tabla 3.3. Como se puede observar, el TiO2 preparado en el laboratorio (TiO2-PL) presenta 

una superficie SBET baja, esto se debe a la sinterización de las partículas durante la etapa de 

calcinación debido al uso de temperaturas relativamente altas (650 °C) para la síntesis de 

este fotocatalizador. También se puede observar que la fluorización y la sulfatación del 

TiO2 antes de la calcinación protege la superficie de la Titania inhibiendo la agregación de 

las partículas [1,15], de esta manera, después de dichos tratamientos las muestras presentan 

una área superficial mayor. 

Tabla 3.3. Valores de Band gap y superficie específica (SBET) para los fotocatalizadores de 

la serie 1. 

Fotocatalizador Band gap (eV) SBET (m2/g) 

P25 Evonik 3.23 51 

TiO2 - PL 3.30 11 

F-TiO2 3.21 51 

S-TiO2 3.20 58 

0.5 wt.% Au-S-TiO2 3.24 48 

2 wt.% Au-S-TiO2 3.23 50 

0.5 wt.% Pt-S-TiO2 3.17 49 

2 wt.% Pt-S-TiO2 3.16 53 

2 wt.% Pt-F-TiO2 3.26 50 

 

Con la fotodeposición de los metales (Au y Pt), el área superficial del TiO2 disminuye 

ligeramente debido a la obstrucción de los poros por las nanopartículas de metal presentes 

en la superficie, sin embargo, este efecto es menos evidente en las muestras preparadas con 

2 wt.% de metal, debido a que en estos fotocatalizadores las partículas de metal presentan 
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un tamaño mayor en comparación con las partículas metálicas presentes en los 

fotocatalizadores preparados con el menor contenido de metal como se puede observar en 

la Tabla 3.2. 

Adicionalmente, los fotocatalizadores también se analizaron por Espectroscopia de 

Fotoelectrones de Rayos X (XPS). En la Figura 3.3 se muestran los espectros para el Ti 2p 

y O 1s de los fotocatalizadores platinizados (en aras de brevedad, los espectros para los 

materiales Au-S-TiO2 no se han incluido). Como se puede observar, la región Ti 2p3/2 en el 

TiO2-PL es muy similar a las muestras fluorizadas y sulfatadas, con picos centrados a 

energías de enlace de 458.5 ± 0.2 eV (Figura 3.3-a). Este valor se asigna a especies Ti4+ 

presentes en la red del TiO2 como principal componente. La adición de platino no modifica 

el ambiente químico de los átomos de Titanio en la superficie del TiO2. 
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Figura 3.3. Espectros XPS de la región (a) O 1s y (b) Ti 2p para los fotocatalizadores 

analizados. 

Las energías de enlace de la señal O 1s se encuentran ubicadas a 529.8 ± 0.2 eV para todas 

las muestras (Figura 3.3-b), lo que corresponde al oxígeno superficial (O2-) presente en la 

red cristalina del TiO2. Los picos del O 1s son asimétricos, con un pequeño hombro 

ubicado a mayores energías de enlace (532 eV), el cual se asigna a los grupos OH 

superficiales y/o especies carbonadas. La intensidad de este hombro es mayor en la muestra 

F-TiO2; esto puede indicar que existe un mayor grado de hidroxilación en este 

fotocatalizador. 

En la Tabla 3.4 se resumen los resultados de energías de enlace y la relación O/Ti de los 

fotocatalizadores analizados. Se encontró que la relación O/Ti estimada para en TiO2 es 

menor que el valor estequimétrico O/Ti = 2; evidenciando la presencia de cierta cantidad de 

vacantes de oxígeno en la superficie de este óxido. Este resultado está de acuerdo con lo 

encontrado en estudios previos, donde se indica que el pre-tratamiento del TiO2 con Ácido 

sulfúrico y la posterior calcinación a alta temperatura (> 600 °C) da como resultado una 

superficie rica en vacantes de oxígeno [1,16]. 
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En el caso de la serie de fotocatalizadores de Titania fluorizada, la relación de O/Ti alcanza 

un valor máximo de 2 (Tabla 3.4), este resultado indica la presencia de grupos hidroxilo 

superficiales después de la fluorización del TiO2. Resultados similares son reportados por 

Le y col. [17] quienes observaron un incremento del contenido de grupos OH superficiales 

después de la fluorización. 

Por otro lado, en los fotocatalizadores metalizados, la relación de O/Ti aumenta hasta 1.92, 

esto sugiere que las vacantes de oxígeno se eliminan parcialmente durante el proceso de 

fotodeposición de los metal. Para el caso específico del Au, se ha reportado que las 

vacantes de oxígeno en la superficie son centros de adsorción preferencial para el oro 

[18,19]. 

Adicionalmente, mediante XPS se realizó el estudio de la región Au 4f y Pt 4f donde se 

obtuvo información acerca del estado de oxidación de las especies metálicas en la 

superficie del TiO2. Con los espectros obtenidos se realizó una deconvolución de los 

dobletes 4f7/2 y 4f5/2 para Au y Pt, esto permitió hacer una estimación de las fracciones de 

Au y Pt en su estado metálico y oxidado en las diferentes muestras analizadas. 

La fracción de oro y platino metálico estimada para las muestras analizadas se presenta en 

la Tabla 3.4. En los fotocatalizadores sulfatados preparados con 2 wt.% de metal se obtuvo 

un fracción de Au0 y Pt0 de 75 % y 63 %, respectivamente. Para el caso de los materiales 

preparados con 0.5 wt.% de contenido nominal de metal, no fue posible estimar la fracción 

de Au0 y Pt0 debido a que la relación señal-ruido es muy baja, sin embargo, se podría 

asumir que esta serie de fotocatalizadores presenta un comportamiento similar al observado 

para los fotocatalizadores con un mayor contenido de metal, donde la mayor fracción de 

Au y Pt corresponde al estado metálico. Por último, con los resultados obtenidos aquí es 

posible concluir que en ninguno de los fotocatalizadores preparados se logra la reducción 

total del metal, dada la presencia de densidad de carga positiva (δ+) en los materiales 

analizados. 
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Tabla 3.4. Resultados de Análisis por XPS. 

Fotocatalizador 

Energía de enlace (eV) 

O/Ti 
M0 

(%) 

Mδ+ 

(%) Ti 2p 3/2 O 1S 

P25 Evonik 458.5 529.8 1.87 - - 

TiO2 - PL 458.5 529.8 1.96 - - 

F-TiO2 458.4 529.6 2.0 - - 

S-TiO2 458.5 529.8 1.70 - - 

0.5 wt.% Au-S-TiO2 458.5 529.8 1.88 n.d n.d 

2 wt.% Au-S-TiO2 458.5 529.8 1.85 75 25 

0.5 wt.% Pt-S-TiO2 458.4 529.6 1.91 n.d n.d 

2 wt.% Pt-S-TiO2 458.6 529.9 1.92 63 37 

2 wt.% Pt-F-TiO2 461.3 531.2 2.01 n.d n.d 

 

M = Au o Pt 

n.d = no determinado 

 

En los sistemas con depósitos de oro y platino, el estado de oxidación del metal es uno de 

los factores que tienen mayor influencia sobre las propiedades fotocatalíticas de los 

materiales. En general, las investigaciones indican que el estado reducido (Au0 y Pt0) 

[20,21] es el estado de oxidación que resulta más favorable para aumentar la actividad 

fotocatalítica de los materiales. 

Mediante XPS, también se analizó la región F 1s de los materiales fluorizados. En esta 

región, se observa un pico principal localizado a una energía de enlace de 684 eV (Figura 

3.4-a), esta señal se atribuye al fluoruro superficial (≡ TiO2-F) formado por la reacción de 

intercambio de ligando entre el F- y los grupos hidroxilo presentes en la superficie del TiO2 

[7,16]. Adicionalmente, mediante análisis de XPS se determinó el contenido atómico de F 

en la superficie de las muestras fluorizadas, donde se obtuvieron valores de 1.83 y 1.12 % 

para las muestras F-TiO2 y 2 wt.% Pt-F-TiO2, respectivamente. 
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Figura 3.4. Espectros XPS de la región (a) F 1s y (b) Na 1s para los fotocatalizadores 

analizados. 
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La Figura 3.4-b muestra los espectros de la región Na 1s para las muestras fluorizadas. Los 

espectros para las regiones Cl 2p y S 2p no se incluyen en el presente documento, pues 

debido al bajo contenido de esos elementos en las muestras analizadas la relación señal 

ruido no permite una apreciación precisa de las mismas. Por XPS también se detectaron 

trazas de Cl, S y Na presentes en las muestras analizadas después del proceso de 

calcinación (650 °C), el contenido atómico de esos elemento fue inferior a 0.47, 1.64 y 2 

%, respectivamente. 

Es importante mencionar que dada la información extensivamente reportada del efecto 

sinérgico entre la presencia simultánea de F y Pt en la superficie del TiO2 [3,4] y teniendo 

en cuenta que uno de los objetivos del estudio realizado perseguía la obtención de sistemas 

fotocatalíticos altamente efectivos, el oro no fue fotodepositado sobre el F-TiO2. 
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3.2 PROPIEDADES FÍSICO-QUÍMICAS FOTOCATALIZADORES SERIE 2 

Los fotocatalizadores basados en TiO2 convencional y en forma de nanotubos sensibilizado 

con colorantes (serie 2), se caracterizaron mediante diferentes técnicas instrumentales que 

permitieron observar la influencia de dichas modificaciones en las propiedades ópticas y 

superficiales de este óxido, los resultados obtenidos se describen a continuación. 

3.2.1 Composición estructural 

En la Figura 3.5 se muestran los patrones de difracción de rayos-X de los fotocatalizadores 

analizados. Los materiales de referencia correspondientes al TiO2 en forma convencional 

(LT) y de nanotubos de Titania (TNT) presentan una baja cristalinidad (Figura 3.5-a), sin 

embargo, la señal observada a bajos ángulo de difracción 2 θ indica la producción de 

estructuras laminares. Esta difracción se puede atribuir a la presencia de estructuras 

ortorrómbicas centradas en el cuerpo (0k0) como titanatos de tipo lepidocrocita, más 

conocidos como titanatos laminares. Esta estructura se confirmó por la línea de reflexión 

asimétrica con una cola hacía ángulos de difracción mayores, lo cual es típico de una red 

bidimensional, atribuida a la producción de una red 2D de las capas de titanatos. El 

tratamiento con NaOH (muestra TNT) aumenta la intensidad de la reflexión y genera la 

aparición de líneas de difracción asociadas a los planos cristalográficos (110), (130) y 

(200), las cuales son señales características que indican la producción de nanotubos de 

Titania [22]. 
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Figura 3.5. Difractogramas de Rayos X para los fotocatalizadores de la serie 2. (a) Sólidos 

de referencia, (b) TiO2 sensibilizado (c) Nanotubos de TiO2 sensibilizado. 

Cuando el TiO2 convencional es sensibilizado con los colorantes Protoporfirina de Zinc y 

Quinizarina (muestras P y Q; Figura 3.5-b) se observan las mismas señales de difracción 

obtenidas en la muestra LT, sin embargo, se observa un desplazamiento de la señal hacia 

ángulos de difracción menores, lo que sugiere que la distancia interplanar aumenta debido a 

la incorporación de la molécula de colorante. La distancia interplanar entre las láminas de 

Titania aumenta con el diámetro de la molécula empleada como sensibilizante, así, las 

distancias interplanares aumentan en las muestras de TiO2 sensibilizado en el siguiente 

orden: LT < Q (Quinizarina) < P (Protoporfirina de Zinc). 

Por otra parte, después del tratamiento con NaOH (Figura 3.5-c), las muestras Pa y Qa no 

presenta la señal a 49° 2 θ (característico de los nanotubos de Titania) lo que indica un bajo 

grado de producción de nanotubos de Titania o la formación de nanotubos con muy baja 
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importante entre los colorantes y la capa de TiO2, además, la presencia de moléculas 

orgánicas voluminosas como son los colorantes usados en la sensibilización podría 

dificultar la formación de los nanotubos. Adicionalmente, el tratamiento con NaOH 

también produjo un ligero cambio en el color del material debido a la pérdida de colorante 

y a la interacción entre el Na+ con las moléculas cromóforas. 

3.2.2 Propiedades de absorción de la luz de los fotocatalizadores 

Las propiedades ópticas de las muestras se analizaron mediante espectroscopia UV-Vis 

DRS. Los espectros obtenidos para los fotocatalizadores se muestran en la Figura 3.6. En 

todas las muestras se observa una banda de absorción a una longitud de onda cercana a los 

350 nm. Por su parte, los materiales sensibilizados presentan una mayor absorción en la 

región visible del espectro electromagnético (400-700 nm) en comparación con la Titania 

no sensibilizada usada como muestra de referencia (LT; Figura 3.6-a). 
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Figura 3.6. Espectros UV-Vis DR para los fotocatalizadores de la serie 2. (a) TiO2 

sensibilizado (b) Nanotubos de TiO2 sensibilizado. 

De otro lado, la Protoporfirina de Zinc presenta dos tipos de absorción visible, una banda 

centrada alrededor de 410 nm denominada banda de Soret y un grupo de tres a cuatro 

bandas en el rango de 500 – 650 nm llamadas bandas Q. Para este caso, sin importar el 

tratamiento aplicado, se observan dos tipos de bandas para las muestras analizadas (P y Pa), 

esto indica la presencia de Protoporfirina de Zinc antes y después del tratamiento con 

NaOH sin ningún cambio significativo en su estructura. Sin embargo, la intensidad de las 

bandas Q disminuye después del tratamiento con NaOH indicando así una menor cantidad 

de colorante o un colorante más cercano a los niveles de energía del metal y una mejor 

mezcla orbital debido al confinamiento de los nanotubos resultantes. 

La Titania sensibilizada con Quinizarina muestra una absorción máxima en un rango de 

450 - 570 nm, la cual puede cambiar en función de la carga de la estructura [23,24]. Así, la 

Quinizarina neutral absorbe en un rango de 455 – 496 nm, la Quinizarina monoaniónica en 

un rango de 554 – 569 nm y la dianiónica a 550 nm. El espectro óptico del fotocatalizador 
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sensibilizado con Quinizarina (Q) indica la presencia de especies de Quinizarina 

monoaniónica y dianiónica que interactúan con el esqueleto Ti–O, mientras que las bandas 

de la muestra Qa cambian a longitudes de onda inferiores, indicando la pérdida de carga de 

las moléculas de Quinizarina. Lo último se puede explicar por la presencia del Na+, que 

podría actuar compensado la carga del colorante, produciendo así el desplazamiento de las 

bandas que se observa en la muestra Qa. Sin embargo, las bandas centradas a 510 nm 

indican la compensación de carga parcial de la Quinizarina o que el desplazamiento 

observado para Qa se produce por efecto del confinamiento en la formación de los 

nanotubos. 

Las energías de Band gap para las muestras estudiadas se calcularon según el método 

reportado en la sección de metodología, los resultados obtenidos se incluyen en la Tabla 

3.5. Las muestras LT y TNT presentan energías de Band gap 3.4 – 3.5 eV, 

respectivamente, que después del tratamiento de sensibilización se reducen a valores de 3.2 

y 3.3 debido a la adición de niveles de colorantes en el Band gap de la estructura de la 

Titania pura. 

3.2.3 Caracterización superficial 

En la Tabla 3.5 se presentan los valores de superficie específica (SBET) obtenidos para las 

muestras analizadas. Como se observa, los materiales de TiO2 preparado de forma 

convencional (LT) y sensibilizado (P y Q) presentan un área superficial que oscila entre 

153 – 214 m2/g, lo cual indica la producción de materiales mesoporosos, con un tamaño 

promedio de poro alrededor de 5 nm. Por otra parte, el tratamiento con NaOH produce una 

pérdida importante del área superficial debido a que los poros se contraen, presentando un 

tamaño alrededor de 2 nm para todas las muestras (TNT, Pa y Qa). 
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Tabla 3.5. Valores de Band gap y superficie específica (SBET) para los fotocatalizadores de 

la serie 2. 

Fotocatalizador Band gap (eV) SBET (m2/g) 

LT 3.4 153 

P 3.2 172.6 

Q 3.2 213.6 

TNT 3.5 73 

Pa 3.3 80.6 

Qa 3.3 50.3 
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4 CAPITULO IV. EVALUACIÓN DEL DESEMPEÑO 

FOTOCATALÍTICO
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El desempeño fotocatalítico de los materiales sintetizados se evaluó en tres diferentes 

reacciones de interés ambiental e industrial, los resultados obtenidos se describen con 

detalle en las secciones siguientes, haciendo alusión a cada reacción por separado. 

REACCIÓN I

4.1 TRATAMIENTO FOTOCATALÍTICO DE BACTERIAS PATÓGENAS 

En esta sección, inicialmente se presentan los resultados del efecto de tres diferentes 

intensidades de luz en la foto-tratamiento de E. coli y Coliformes totales presentes en 

muestras de agua residual. A continuación, se incluyen los resultados del desempeño 

fotocatalítico del TiO2 preparado en laboratorio mediante el método Sol-gel (TiO2-PL) y 

posteriormente modificado por procesos de fluorización y sulfatación. Igualmente, se 

determinó el efecto de la fotodeposición y del contenido de Oro y Platino en la superficie 

de la Titania sulfatada y su efectividad en el tratamiento de bacterias patógenas. 

Además, se presenta la información obtenida al evaluar el efecto combinado de las 

condiciones de reacción más óptimas en cuanto a fotocatalizador e intensidad de luz, todo 

ello seguido de los resultados alcanzados en las pruebas de estabilidad durante el reciclo 

del material fotocatalítico con mayor actividad antibacteriana. 

 Efecto de la intensidad de la luz en el tratamiento de bacterias patógenas 

Inicialmente, en la investigación se evaluó el efecto de la intensidad de la luz en el 

tratamiento de E. coli y Coliformes totales presentes en las muestras de agua analizadas, 

para ello, se evaluaron diferentes intensidades de luz correspondientes a 30, 60 y 120 W/m2 

en ausencia de fotocatalizador, en el proceso denominado fotólisis. Los resultados 

obtenidos se presentan en la Figura 4.1. Como se observa, la temperatura incrementa dentro 

del sistema de reacción con la intensidad de la luz; esto se debe a la cercanía de la lámpara 

al reactor batch. Para cada caso se registraron temperaturas en la suspensión de 38, 47 y 54 

°C para intensidades de luz de 30, 60 y 120 W/m2, respectivamente. 
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Figura 4.1. Foto-tratamiento de (a) E. coli y (b) Coliformes totales a través de 5 horas de 

reacción, utilizando diferentes intensidades de luz. 
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Como se puede apreciar en la Figura 4.1 y es ampliamente conocido, la luz ultravioleta 

tiene un efecto bactericida, el efecto antibacteriano de este tipo de radiación se debe a que 

causa daños irreversibles en el ADN induciendo a la formación de dímeros de Pirimidina y 

Purina y aductos de Pirimidina, cambiando así la estructura del ADN e interfiriendo en la 

duplicación celular [1]. Adicionalmente, ciertos componentes intracelulares denominados 

cromóforos absorben la luz UV-A y UV-B, el cromóforo intracelular más conocido es el L-

triptofano, sin embargo, también se consideran como potenciales cromóforos a compuesto 

que contienen enlaces insaturados como las Flavinas, los Esteroides y las Quininas [2]. En 

la presencia de oxígeno, la radiación absorbida por los cromóforos contribuye a la 

generación de especies de oxígeno reactivo (ROS) las cuales inducen a un estrés oxidativo 

que daña la célula y los componentes celulares [3,4]. Los daños causados por los ROS 

involucran la peroxidación lípidica, la oxidación de proteínas e incluso pueden causar 

daños en el ADN debido a la ruptura de la doble hélice. 

Los resultados obtenidos en esta etapa del trabajo de investigación indican que el nivel de 

eliminación de E. coli y Coliformes totales incrementa con la intensidad de la luz, lo que 

está de acuerdo a lo reportado por Rincón y Pulgarin [5], quienes indican que la eficiencia 

en la desinfección bacteriana varía de acuerdo a la intensidad de luz proporcionada, no 

obstante, estos autores no encontraron una relación lineal entre la intensidad de la luz y la 

muerte de las células bacterianas. 

Durante los ensayos de fotólisis, la mayor desinfección bacteriana se obtuvo mediante el 

uso de una intensidad de luz de 120 W/m2; empleando esta intensidad, se obtuvo el menor 

número de células viables de E. coli (Figura 4.1-a) y Coliformes totales (Figura 4.1-b) 

después de 5 horas de tratamiento, obteniendo una concentración de 18 y 31 UFC/100 mL, 

respectivamente. La alta efectividad obtenida para el tratamiento de E. coli a esta 

intensidad está relacionada con el efecto combinado de un mayor flujo de fotones 

disponibles y una temperatura de 54 °C en el seno de la reacción, lo que contribuye a una 

mayor desinfección bacteriana [6]. Estos resultados implican que el aumento de la 

temperatura cambia la susceptibilidad del microorganismo, como lo reportan Cho y col. 

[7]. 
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Como es evidente, la luz ultravioleta tiene un efecto bactericida, sin embargo, ha sido bien 

documentado que la desinfección usando procesos que solo involucran fotólisis 

proporcionan menos efectividad en el tratamiento microbiano, en comparación con los 

procesos fotocatalíticos [8], a continuación se presentan los resultados obtenidos cuando se 

incorpora un fotocatalizador en el medio de reacción. 

 Efectividad de la serie 1 de los fotocatalizadores sintetizados 

El desempeño de los fotocatalizadores preparados se evaluó en el tratamiento de E. coli y 

Coliformes totales presentes en muestras de agua de río contaminadas con aguas residuales 

de origen urbano; en las Figuras 4.2 y 4.3 se ilustran las poblaciones bacterianas (Log 

UFC/100 mL) presentes en las muestras de agua analizadas antes (0 h), durante (2 h, 3 h) y 

al final (5 h) del tratamiento fotocatalítico. 

Inicialmente, los ensayos fotocatalíticos se realizaron a una intensidad de luz de 30 W/m2 

debido a que este valor es considerado como la irradiación global estándar bajo cielos 

despejados en países soleados [1]. Los resultados obtenidos se presentan en la Figura 4.2 

donde se puede observar que la eliminación microbiana aumenta en presencia de un 

fotocatalizador, comparado con el proceso de fotólisis [9]. También se puede observar en la 

Figura 4.2 (a) que E. coli es altamente susceptible a ser eliminada por el tratamiento 

fotocatalítico, mientras que la población de Coliformes totales Figura 4.2 (b) es un poco 

más resistente a este tratamiento. Lo anterior podría deberse a la menor concentración 

inicial de E. coli en la muestra de agua antes del tratamiento fotocatalítico y probablemente 

debido a la competición de las diferentes especies de bacterias por los radicales •OH 

presentes en la suspensión, igualmente, las bacterias muertas y los componentes 

intracelulares excretados después de la lisis celular pueden llegar a competir con las 

bacterias vivas por las ROS fotogeneradas y/o formar una pantalla que reduce la 

penetración de la luz al interior del reactor [10]. Adicionalmente, se observa que hay una 

reducción en la concentración de células bacterianas en ausencia (fotólisis) o en presencia 

de fotocatalizador (fotocatálisis) y que la presencia del fotocatalizador aumenta la acción 

desinfectante de la luz ultravioleta [9]. 
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Figura 4.2. Tratamiento fotocatalítico de aguas residuales y su efectividad en la 

eliminación de (a) E. coli y (b) Coliformes totales a través de 5 horas de reacción, 

utilizando P25 y TiO2-PL modificado por fluorización y sulfatación. 
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En la Figura 4.2, también se puede observar claramente que después de 5 horas de 

tratamiento fotocatalítico, la mayor desinfección bacteriana se consiguió con la muestra S-

TiO2, obteniendo una concentración final de 97 UFC/100 mL de E. coli y 153 UFC/100 

mL de Coliformes totales. Este comportamiento puede ser atribuido a que en este 

fotocatalizador se presenta un mayor número de grupos OH- superficiales y únicamente la 

fase Anatasa, la cual se considera como la fase más activa en procesos fotocatalíticos 

debido a que presenta una menor velocidad de recombinación de los pares electrón–hueco 

[11,12], adicionalmente, es esta fase los electrones excitados son más estables en la banda 

de conducción, con una vida más larga y mayor movilidad [13]. De otro lado, la Titania 

sulfatada presenta el valor más alto de superficie SBET, lo que implica un mayor número de 

sitios disponible para que se lleve a cabo la reacción fotocatalítica [14,15]. Por su parte, el 

TiO2-PL presenta el desempeño fotocatalítico más bajo en comparación con las otras 

muestras, esto puede estar asociado con la presencia de un 10 % de la fase cristalina Rutilo, 

según Lin y col. [16] las propiedades antibacterianas del TiO2 contra E. coli disminuyen 

con el aumento del tamaño de partícula o el contenido de Rutilo, adicionalmente, esta 

muestra presenta el menor valor de superficie específica. En cuanto a las muestras TiO2 

P25 Evonik y F-TiO2, estas presentan un desempeño fotocatalítico similar entre sí a través 

de las 5 horas de tratamiento, sin embargo, éste es inferior al obtenido con la Titania 

sulfatada (Figura 4.2). 

 Efecto del contenido de Au y Pt en el tratamiento fotocatalítico de bacterias 

patógenas presentes en aguas residuales urbanas 

Teniendo en cuenta que en los experimentos anteriores la Titania sulfatada presentó el 

mejor desempeño fotocatalítico, en este apartado se evalúo el efecto de la fotodeposición 

de diferentes contenidos de Au y Pt en la superficie de dicho fotocatalizador y su actividad 

antibacteriana. Como se observa en la Figura 4.3, la fotodeposición de 0.5 wt.% de Au no 

mejora significativamente las propiedades antimicrobianas del S-TiO2, registrándose 

concentraciones de 80 UFC/100 mL de E. coli y 245 UFC/100 mL de Coliformes totales al 

final de la reacción. Por su parte, el fotocatalizador de 0.5 wt.% de Pt-S-TiO2 presenta un 
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mejor desempeño fotocalítico, no obstante, después de 5 horas de tratamiento fotocatalítico 

se registraron aún 49 UFC/100 mL de E. coli y 123 UFC/100 mL de Coliformes totales. 

En contraste, se encontró que la fotodeposición de un mayor contenido de metal (2 wt.%) 

mejoró considerablemente el desempeño fotocatalítico de S-TiO2, resultados similares 

fueron observados por Suri y col. [17] quienes estudiaron el tratamiento fotocatalítico de E. 

coli sobre TiO2 platinizado empleando luz solar, ellos evaluaron contenidos de Pt entre 0.5 

y 5 wt.% y encontraron que el efecto bactericida del fotocatalizador incrementa con el 

contenido de metal, de esta manera, la mayor eficiencia en la desinfección de E. coli para 

dicho estudio se reportó mediante el uso de los fotocatalizadores preparados con un 

contenido nominal de 5 wt.% de Pt. Lo anterior puede estar relacionado con el efecto 

bactericida que tienen los metales de forma individual. 
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Figura 4.3. Tratamiento fotocatalítico de aguas residuales y su efectividad en la 

eliminación de (a) E. coli y (b) Coliformes totales a través de 5 horas de reacción, 

utilizando S-TiO2 modificado por adición de Au y Pt. 

En la presente investigación, para el grupo de fotocatalizadores metalizados (Figura 4.3), la 

mayor eficiencia antibacteriana se obtuvo con el uso de la muestra de 2 wt.% Pt-S-TiO2, 

obteniendo una concentración de células viables de E. coli de 6 UFC/100 mL y de 

Coliformes totales 15 UFC/100 mL (Figura 4.4). De esta manera, el fotocatalizador con 

mayor contendido de Pt (2 wt.%) presento un mejor desempeño fotocatalítico en 

comparación con el desempeño obtenido para la muestra 0.5 wt.% Pt-S-TiO2. Esto se puede 

explicar teniendo en cuenta que en la muestra 0.5 wt.% Pt-S-TiO2, se observó un mayor 

número de nanopartículas de Pt sobre la superficie del TiO2 (Tabla 3.2-b ), en algunos 

casos, esas nanopartículas de metal distribuidas homogéneamente en la superficie del 

fotocatalizador pueden obstruir la interacción entre los sustratos a degradar y el TiO2, 

reduciendo de esta manera la efectividad del tratamiento fotocatalítico [18]. 
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Figura 4.4. Colonias de E coli (azul violeta) y Coliformes totales (rosada) (a) antes y (b) 

después de 5 horas de tratamiento fotocatalítico con 2 wt.% Pt-S-TiO2 a 30 W/m2. 

La reducción de la efectividad del tratamiento fotocatalítico usando el material 0.5 wt.% 

Pt-S-TiO2, puede estar relacionada con el tamaño y forma de las bacterias [19], para el caso 

específico de esta investigación, las bacterias son mucho más pequeñas que las partículas 

de TiO2, por ejemplo, una célula de E. coli puede medir entre 1-3 µm, mientras que el 

tamaño de las partículas de TiO2 oscila entre 178 – 414 µm. De este modo, la presencia de 

un número alto de nanopartículas de Pt en la superficie del TiO2, puede obstruir la difusión 

de las bacterias en la suspensión. En el caso de la muestra 2 wt.% Pt-S-TiO2, se observa 

una mayor aglomeración de las partículas de platino y secciones de la superficie de la 

Titania parcialmente vacías, esto último favorecería la adhesión de la bacteria en la 

superficie del fotocatalizador. 

En la Figura 4.3 también se presentan los resultados obtenidos con el uso del 

fotocatalizador de 2 wt.% Au-S-TiO2. Como se observa, este material presenta una 

actividad antibacteriana menor en comparación con la obtenida para el 2 wt.% Pt-S-TiO2, 

aunque el primer material también presenta partículas metálicas de tamaño grande que se 

encuentran distribuidas heterogéneamente sobre la superficie de la Titania (Tabla 3.2 - c). 

Sin embargo, en el material de 2 wt.% Au la fotodeposición del metal durante el proceso de 

síntesis fue menos efectiva, lo que condujo a la obtención de un número bajo de partículas 

de Au depositadas en la superficie del TiO2 en comparación con la muestra platinizada 

a b 
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preparada con 2 wt.% de metal. Además, es importante señalar que el fotocatalizador 2 

wt.% Pt-S-TiO2 presenta la absorción más alta en la región visible y el menor valor de 

Band gap (Figura 3.2). Estas características pueden favorecer la fotoactividad del TiO2 e 

incrementar su efectividad en el proceso de fotodesinfección del agua. 

El aumento de la fotoeficiencia del TiO2-PL después de la sulfatación y la adición de 

metales nobles se puede atribuir a diversos eventos, los cuales se describen a continuación: 

(I) los grupos sulfato sobre la superficie del TiO2 tienen un efecto protector durante la 

calcinación a alta temperatura, pues evitan la sinterización de las partículas de TiO2 e 

induce un incremento en la superficie específica del TiO2. Adicionalmente, el proceso de 

sulfatación conduce a la obtención de 99 % de la fase Anatasa y a la generación de 

vacantes de oxígeno en la superficie de la Titania evidenciada por disminución de la 

relación O/Ti, como se puede observar en la Tabla 3.4. (II) Como ha sido bien 

documentado, los fotocatalizadores metalizados presentan una mayor absorción en la 

región visible del espectro electromagnético (Figura 3.2). Algunas investigaciones han 

señalado que la deposición de metales nobles como Au y Pt en la superficie del TiO2 

mejora la eficiencia fotocatalítica bajo luz visible, debido a que los nanopartículas 

metálicas poseen transiciones plasmónicas activas en luz visible que actúan como una 

trampa de electrones, promoviendo la trasferencia de carga interfacial y por lo tanto 

retrasando la recombinación del par electrón-hueco, conduciendo así a un tratamiento 

fotocatalítico más efectivo [20-23]. (III) Adicionalmente, las nanoparticulas de Au y Pt 

pueden actuar por si mismas como antibióticos potentes, según Zhao y col. [24], el 

mecanismo de acción antibiótica de las nanopartículas metálicas pueden inducir la 

disrupción de la membrana celular y la lisis de las células bacterianas, además de provocar  

la disipación del potencial de membrana y aumentar el nivel del Adenosin trifosfato (ATP), 

dichos autores también reportan que un contenido de Pt entre 10 y 65 % incrementa el 

efecto bactericida del metal en el tratamiento fotocatalítico de E. coli. 

Es importante señalar que a pesar de obtener una alta actividad antibacteriana usando como 

fotocatalizador 2 wt.% Pt-S-TiO2 y una intensidad de luz de 30 W/m2, no se consiguió la 

eliminación total de E. coli (Figura 4.3-a) y Coliformes totales (Figura 4.3-b) después de 5 
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horas de tratamiento. Por lo anterior, con el fin de conseguir un 100 % de desinfección del 

agua analizada se realizarón ensayos adicionales bajo las mejores condiciones de reacción, 

los resultados obtenidos se describen a continuación. 

 Efecto de la combinación de las mejores condiciones de reacción en el 

tratamiento fotocatalítico de las aguas residuales 

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en los ensayos anteriores, es decir, que el 

material correspondiente a 2 wt.% Pt-S-TiO2 presentó el mejor desempeño fotocatalítico y 

que a una intensidad de luz de 120 W/m2 (en ausencia de fotocatalizador) se consiguió la 

mayor reducción de la concentración de E. coli y Coliformes totales, se realizó un ensayo 

fotocatalítico con el fin de evaluar el efecto de la combinación de las mejores condiciones 

de reacción. 

Como se observa en la Figura 4.5, al usar como fotocatalizador 2 wt.% de Pt-S-TiO2 y una 

intensidad de luz de 120 W/m2, se consiguió la desinfección total de E. coli después de 3 

horas de tratamiento fotocatalítico (Figura 4.5-a), mientras que la eliminación completa de 

las Coliformes totales se obtuvo después de 5 horas de tratamiento fotocatalítico (Figura 

4.5-b), esto puede ser explicado teniendo en cuenta que a una intensidad de luz de 120 

W/m2 hay un flujo mayor de fotones disponibles, no sólo para un ataque directo a las 

bacterias sino también para inducir la generación de especies oxidantes sobre la superficie 

del TiO2, que subsecuentemente atacan las bacterias aumentado considerablemente la 

velocidad de desinfección [6]. La acción concomitante de las entidades oxidantes 

generadas sobre la superficie del TiO2 y el ataque directo de los fotones a las bacterias, 

inactivan los mecanismos de autoreparación de las células y conduce a un bloqueo de la 

replicación, de esta manera, las bacterias son más susceptibles a ser eliminadas por el 

tratamiento fotocatalítico. 

Adicionalmente, con el fin de determinar el tiempo de desinfección efectivo (número de 

horas que el agua tratada puede ser almacenada en la oscuridad sin recrecimiento 

bacteriano), las muestras de agua obtenidas después de 5 horas de tratamiento fotocatalítico 

fueron almacenadas a temperatura ambiente en la oscuridad por un período de 24, 48 y 72 
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horas. Durante ese lapso de tiempo, se realizó un seguimiento microbiológico como se 

indica en el capítulo de materiales y métodos. En esta investigación no se observó 

recrecimiento de E. coli y Coliformes totales después del tratamiento con fotocatalítico, 

empleando el material 2 wt.% Pt-S-TiO2 y una intensidad de luz 120 W/m2, de esta manera, 

se comprueba la efectividad del tratamiento fotocatalítico aplicado y la potencial 

reutilización de las aguas residuales tratadas, en el contexto de la seguridad en la 

eliminación bacteriana. 

 Agitación en oscuridad con 2 wt.% de Pt-S-TiO2 

Adicionalmente, se evaluó el efecto de la exposición de las muestras de agua estudiadas al 

material fotocatalítico de 2 wt.% de Pt-S-TiO2 , en agitación, oscuridad, y flujo constante de 

oxígeno los resultados obtenidos se muestran en la Figura 4.5. Como se aprecia, en 

ausencia de irradiación, el fotocatalizador causa una reducción de 155 UFC de E. coli 

(Figura 4.5-a) y 760 UFC de Coliformes totales (Figura 4.5-b). Este efecto puede ser 

atribuido a la posible aglomeración de las células bacterianas con el fotocatalizador y su 

posterior sedimentación como lo indica Malato y col. [1]. Además, se evidencia la 

importancia de la luz para la activación del fotocatalizador y la generación de las ROS 

causantes de la desinfección bacteriana. 

Para efectos de comparación, en la Figura 4.5 también se incluyen los resultados obtenidos 

en la fotólisis realizada a una intensidad de luz de 120 W/m2, que ya se habían reportado 

con anterioridad. Como se observa, la presencia del fotocatalizador y de la radiación para 

inducir la activación del fotocalizador, juegan un papel clave en el desempeño global de la 

reacción.  
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Figura 4.5. Tratamiento fotocatalítico de aguas residuales y su efectividad en la 

eliminación de (a) E. coli y (b) Coliformes totales a través de 5 horas, bajo diferentes 

condiciones de reacción. 
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 Pruebas de reciclo del fotocatalizador 2wt.% Pt-S-TiO2 

Como se indicó en el capítulo de materiales y métodos, se realizó la evaluación de la 

estabilidad del mejor fotocatalizador frente a procesos de reutilización después de ensayos 

consecutivos, para establecer la viabilidad y reproducibilidad de las reacciones 

fotocatalíticas y la calidad del fotocatalizador. Para ello, después del primer uso del 

material fotocatalítico 2 wt.% Pt-S-TiO2 a una intensidad de luz de 120 W/m2, este se 

recuperó por filtración, se lavó con agua destillada y se esterilizó a 170 °C. A continuación, 

el material se usó en tres reacciones consecutivas, los resultados obtenidos se presentan en 

la Figura 4.6. 

 

Figura 4.6. Evaluación de reciclaje del fotocatalizador 2 wt.% Pt-S-TiO2 a una intensidad 

de luz de 120 W/m2. 

Como se puede observar, el fotocatalizador presenta buena estabilidad en los reciclos y 
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E. coli después de 3 horas de reacción. Para el caso de las Coliformes totales, en los dos 

primeros reciclos el tiempo de desinfección efectivo fue 5 horas de tratamiento, sin 

embargo, en el tercer reciclo del fotocatalizador, al término de la reacción persisten 13 

UFC viables. La pérdida del desempeño del fotocatalizador después de tres reciclos puede 

estar relacionada con la acumulación en la superficie del fotocatalizador de productos o 

intermediarios de reacción de origen orgánico o inorgánico [25], lo que conduce a la 

disminución del área superficial disponible para que la reacción fotocatalítica tenga lugar. 

Adicionalmente, la presencia de compuestos adsorbidos en la superficie del fotocatalizador, 

pueden competir por los fotones disponibles, promover la captación de los huecos, así 

como reaccionar directamente con el semiconductor [26] dando como resultado la 

disminución de radicales libres foto-generados (•OH) y por lo tanto, una disminución de la 

actividad fotocatalítica del material. 

 Tratamiento fotocatalítico de una cepa aislada de E. coli 

Como se indicó en la sección metodológica, también se estudió la efectividad del 

tratamiento fotocatalítico de una cepa aislada de E. coli, partiendo de una suspensión 

bacteriana de concentración conocida. Para ello, inicialmente se realizó el aislamiento e 

identificación de una cepa bacteriana a partir de agua residual colectada en el Río Jordán de 

la ciudad de Tunja, los resultados obtenidos se presentan a continuación: 

Identificación de la cepa bacteriana aislada: En la Tabla 4.1 se incluyen los resultados de 

las pruebas bioquímicas y orientativas aplicadas a las bacterias aisladas. Los resultados 

obtenidos para las pruebas realizadas indicaron que la bacteria aislada correspondía a E. 

coli. 

Por su parte, los resultados de la identificación molecular de la cepa aislada presentados 

por la corporación CorpoGen (Anexo 1), indican que el aislamiento corresponde a una 

bacteria perteneciente al género Escherichia con un 99 % de identidad. 
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Tabla 4.1. Resultados de las pruebas orientativas y bioquímicas confirmatorias aplicadas a 

las colonias presuntivas de E. coli. 

Prueba Cepas bacterianas aisladas 

Gram Negativa(-) 

Morfología y agrupación Bacilos aislados, en pares y cadenas 

Catalasa + 

Oxidasa - 

Indol  + 

Citrato + 

Lactosa + 

Características de las colonias 

en agar EMB 

Colonias con brillo verde metálico a la 

luz reflejada 

 

Desempeño fotocatalítico: Se prepararon suspensiones bacterianas de E. coli en agua 

residual (previamente esterilizada) a una concentración aproximada de 109 UFC/100 mL. 

Las suspensiones bacterianas fueron sometidas a tratamientos fotocatalíticos empleando 

como fotocatalizadores P25 Evonik y 2 wt.% Pt-S-TiO2 y una intensidad de luz de 120 

W/m2, los resultados obtenidos se muestran en la Figura 4.7. 

Como se observa, al aumentar la concentración de E. coli en cuatro órdenes de magnitud 

(109 UFC/100 mL) con respecto a la concentración usual de la bacteria (105 UFC/100 mL) 

en las muestras de agua residual sin ningún tratamiento, se observa que disminuye el 

desempeño fotocatalítico del material, por ejemplo, para el caso específico del 

fotocatalizador 2 wt.% de Pt-S-TiO2, después de 3 horas de tratamiento fotocatalítico no se 

consigue la eliminación total de E. coli, persistiendo un gran número de células viables 

incluso después de 4 horas de fotorreacción. Finalmente, al término de la reacción se 

consigue la desinfección total del agua. 

Para el experimento donde se empleó como catalizador P25 Evonik, al final del tratamiento 

fotocatalítico se consigue una reducción de cinco ordenes de magnitud en la concentración 
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de E. coli, así, este material presenta un desempeño fotocatalítico muy inferior en 

comparación con el obtenido sobre 2 wt.% de Pt-S-TiO2. También, es importante 

mencionar que después de la 3 hora de tratamiento, el fotocatalizador presenta una 

actividad antibacteriana mínima. 

 

Figura 4.7. Tratamiento fotocatalítico de E. coli (109 UFC/100 mL) sobre P25 Evonik y 2 

wt.% Pt-S-TiO2, a través de 5 horas de reacción. 

Como es evidente, la concentración inicial de E. coli afecta en gran medida el desempeño 

fotocatalítico de los materiales analizados conduciendo a la necesidad de prolongar el 

tiempo del tratamiento fotocatalítico para conseguir la desinfección total del agua. 

Resultados similares, son reportados por Rincón y col. [9] quienes evaluaron la influencia 

de la concentración inicial de E. coli en el desempeño del tratamiento fotocatalítico, para 

tal efecto, los autores variaron la concentración inicial de bacterias entre 107 y 102 UFC/mL 

y en cada caso siguieron el proceso hasta la eliminación total de E. coli. Los resultados 

obtenidos por los autores confirmaron que se requieren tiempos más largos de tratamiento 

cuando la concentración inicial de bacterias es más alta. 
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 Análisis físico-químicos de las aguas residuales 

Con el fin de determinar el efecto del tratamiento fotocatalítico en las propiedades físico-

químicos del agua, se realizaron análisis de pH, turbidez, alcalinidad, cloruros y demanda 

bioquímica de oxígeno (DBO5) antes y después de cada tratamiento, los resultados 

obtenidos se describen a continuación: 

pH 

En la Tabla 4.2 se puede observar que el pH aumenta después de la fotólisis y de las 

reacciones fotocatalíticas; esto se puede explicar por la formación de subproductos 

provenientes de la oxidación de proteínas durante el proceso de desinfección bacteriana que 

conducen a la obtención de un pH cercano a 8. De igual manera, la formación de 

compuestos intermediarios con carga negativa generados a partir de la degradación 

fotocatalítica de compuestos orgánicos que comúnmente se encuentran presentes en aguas 

superficiales y aguas residuales [27] y la acumulación de •OH contribuyen con el aumento 

del pH. 

Turbidez 

La reducción de la turbidez en las muestras fue el primer cambio físico evidente que se 

observó en el agua residual después del tratamiento fotocatalítico, así, los valores de 

turbidez se redujeron a mucho más de la mitad después del tratamiento fotocatalítico, este 

resultado fue similar para todos los fotocatalizadores analizados. En la Figura 4.8, se 

observan claramente los cambios en la turbidez antes y después del tratamiento 

fotocatalítico sobre 2 wt.%Pt-S-TiO2, donde los valores de turbidez registrados fueron 

28.90 y 13.00 UNT, respectivamente. 



 

127 

 

   

Figura 4.8. Muestras de agua residual (a) antes y (b) después del tratamiento fotocatalítico 

con 2 wt.%Pt-S-TiO2 a una intensidad de 30 W/m2. 

Alcalinidad 

Se encontró que los valores de alcalinidad de las muestras de agua analizadas disminuyen 

después del tratamiento fotocatalítico, como se puede ver en la Tabla 4.2. Este resultado 

puede ser consecuencia de la adsorción de CaCO3 y HCO3 en la superficie de los 

fotocatalizadores durante el tratamiento fotocatalítico. 

Cloruros 

Por último, se encontró que el tratamiento fotocatalítico no tiene ningún efecto sobre el 

contenido de cloruros, pues su concentración permanece contante antes y después del 

tratamiento fotocatalítico. Esto se puede atribuir a la alta solubilidad de dichos compuestos 

en agua. Por su parte, la concentración de cloruros presenta variaciones entre las diferentes 

muestras de agua analizadas, como se observa en la Tabla 4.2. 

 

 

a b 
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Tabla 4.2. Análisis fisicoquímicos antes (AT) y después (DT) de los tratamiento 

fotocatalíticos (F: fotólisis; T: tratamiento). 

Trat. Fotocat. 

Intensidad 

de la luz 

(W/m2) 

Antes o 

después del 

tratamiento 

pH 
Alcalinidad 

(CaCO3 mg/L) 

Cl- 

(mg/L) 

F1 -- 30 
AT 7.80 291.85 140.02 

DT 8.10 270 140.02 

F2 -- 60 
AT 7.24 49.04 19.88 

DT 8.72 45.54 19.88 

F3 -- 120 
AT 7.24 365.04 120.02 

DT 8.43 237.27 120.02 

T1 P25 Evonik 

30 

AT 7.55 279.01 140.22 

DT 8.04 180.18 140.22 

T2 TiO2-PL 
AT 6.87 84.08 59.64 

DT 8.45 63.06 59.64 

T3 F-TiO2 
AT 7.35 63.12 35.45 

DT 8.25 56.34 35.45 

T4 S-TiO2 
AT 6.53 70.07 39.76 

DT 7.57 28.02 39.76 

T5 
0.5 wt.% 

 Au-S-TiO2 

AT 6.98 63.06 39.76 

DT 7.95 45.54 39.76 

T6 
2 wt.% 

Au-S-TiO2 

AT 7.35 63.24 36.45 

DT 8.35 42.56 36.45 

T7 
0.5 wt.% 

 Pt-S-TiO2 

AT 6.98 63.06 39.76 

DT 7.94 42.04 39.76 

T8 
2 wt.% 

Pt-S-TiO2 

AT 7.02 54.09 42.56 

DT 8.35 28.23 42.56 

T9 
2 wt.% 

Pt-S-TiO2 
120 

AT 7.20 273.78 140.02 

DT 8.30 182.52 140.02 
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Demanda bioquímica de oxígeno (DBO5) 

Adicionalmente, se midió la DBO5 antes y después del tratamiento fotocatalítico, dichos 

resultados se reportan a continuación, como se puede observar, este parámetro decrece 

considerablemente como resultado del tratamiento fotocatalítico, mostrando así el efecto 

bactericida de los procesos de fotodesinfección aplicados. 

En la Figura 4.9 se incluyen los resultados de la demanda bioquímica de oxígeno para las 

aguas residuales tratadas con los diferentes materiales fotocatalíticas, allí se observa que 

existe una DBO5 mínima después del tratamiento con 2 wt.% Pt-S-TiO2. Dicho 

comportamiento puede ser explicado debido a que el material en mención fue más efectivo 

en la eliminación de las bacterias patógenas logrando la eliminación total de las mismas; 

por tanto, al disminuir la cantidad de microorganismos y materia orgánica presente en el 

agua disminuye la cantidad de oxígeno consumido durante la degradación de las sustancias 

orgánicas presentes en la muestra. 

 

Figura 4.9. Resultados DBO5 antes (AT) y después (DT) de los tratamientos fotocatalíticos 

aplicados. Los tratamientos aplicados se pueden ver en la Tabla 4.2. 

0

50

100

150

200

250

300

T2 T9T8T7T6T5T4T3F3 T1F2

D
B

O
5
 (

m
g
/L

)

Tratamientos

 AT

F1

 DT

 

 



 

130 

 

 Posible reúso del agua tratada por fotocatálisis 

Uno de los fines de esta investigación fue estudiar si la fotocatálisis basada en TiO2 es un 

tratamiento efectivo para la desinfección de aguas residuales de origen urbano y si a corto 

plazo es viable la implementación de este proceso en la recuperación de fuentes hídricas 

contaminadas. Por esta razón, a continuación se presentan los resultados obtenidos para los 

diferentes parámetros del agua tratada con el fotocatalizador de 2 wt.% Pt-S-TiO2 a una 

intensidad de luz de 120 W/m2 y se compara con la Resolución 1207 de 2014 [28] donde se 

establece el valor límite permisible para los diferentes parámetros físicos, químicos y 

microbiológicos establecidos para el uso de aguas residuales tratadas en diferentes 

actividades (Tabla 4.3). 

Tabla 4.3. Comparación parámetros del agua. Normativa uso de aguas residuales tratadas 

vrs mejor tratamiento fotocatalítico. 

Comparativos 

PARÁMETROS 

pH 
Turbidez 

(UNT) 

Alcalinidad 

CaCO3 

(mg/L) 

DBO5 

mg/L 

E. coli 

UFC/100mL 

Coliformes 

totales 

UFC/100mL 

Valor límite 

máximo 

permisible 

6.0 

a 

9.0 

15 200 20 1x102 1x104 

2 wt.%  

Pt-S-TiO2 

+ 120 W/m2 

8.3 3.5 182.52 1.74 0 0 

 

Es importante mencionar que antes del tratamiento fotocatalítico los parámetros evaluados 

para las muestras de agua analizadas registraron valores por fuera de los límites máximos 

permisibles establecidos en la Resolución 1207 de 2014. 

Según los valores obtenidos para los parámetros evaluados, el agua residual tratada 

mediante Fotocatálisis Heterogénea con 2 wt.% Pt-S-TiO2, puede ser potencialmente 
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empleada en actividades agrícolas como riego de: cultivos y forrajes para consumo animal, 

cultivos de fibras celulósicas y derivados, cultivos forestales de madera, fibras y otros no 

comestibles, cultivos alimenticio que no son de consumo directo para humanos, entre otros 

[28]. Sin embargo, es importante señalar que en esta investigación no se evaluó la totalidad 

de los parámetros establecidos en la Resolución 1207 de 2014, como por ejemplo el 

contenido de diferentes metales, por esto, a futuro se hace necesaria la realización de 

investigaciones que aborden esta temática. 
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REACCIÓN II 

4.2 FOTO-DEGRADACIÓN DE FENOL Y NARANJA DE METILO 

En esta sección se presentan los resultados de la foto-degradación de Fenol y Naranja de 

Metilo (MO) sobre dos diferentes series de materiales fotocatalíticos basados en TiO2. 

Inicialmente, se incluyen los resultados del desempeño fotocatalítico de materiales basados 

en TiO2 modificado a través de tratamientos de fluorización y fotodeposición de Pt. 

Posteriormente, se incluye la información obtenida para el tratamiento fotocatalítico de los 

sustratos mencionados, sobre fotocatalizadores de TiO2 sensibilizado con Protoporfirina de 

Zinc y Quinizarina, en polvo (P y Q) y en forma de nanotubos (Pa y Qa). Por último, se 

analiza la información correspondiente a la foto-degradación del Fenol y del MO bajo 

radiación visible, sobre la serie de fotocatalizadores sensibilizados. 

 Foto-degradación de fenol y MO sobre fotocatalizadores basados en TiO2 

En este apartado, se presentan los resultados de desempeño fotocatalítico de los materiales 

TiO2-PL, F-TiO2 y 2 wt.% Pt-S-TiO2. Inicialmente, en la Figura 4.10 se muestra la 

evolución de la concentración de Fenol (a) y MO (b) a través de 120 min de reacción 

fotocatalítica. Como se puede observar, al aplicar el tratamiento de fotólisis (ausencia de 

fotocatalizador) no hay cambios significativos en la concentración de los dos sustratos, 

incluso después de 120 min de reacción. De otro lado, se aprecia que el uso de los 

fotocatalizadores indujo la mayor degradación tanto del Fenol como del MO. Como se 

puede observar, la mayor degradación de los dos sustratos se obtuvo sobre el 

fotocatalizador de 2 wt.% Pt-F-TiO2, obteniéndose una concentración final de 0.44 ppm de 

Fenol y 5 ppm de MO después de 120 min de reacción.  
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Figura 4.10. Concentración de (a) Fenol y (b) MO a través de 120 min de reacción 

fotocatalítica. 
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Por otro lado, se observa que los fotocatalizadores TiO2-PL y F-TiO2, son activos en la 

degradación de Fenol y MO (Figura 4.10), sin embargo, su desempeño es menor 

comparado con el obtenido sobre la muestra platinizada. Para el caso particular del Fenol, 

el F-TiO2 presenta el menor desempeño fotocatalítico, obteniéndose una concentración de 

22 ppm al final de la reacción, por su parte, sobre de TiO2 –PL se obtuvo una concentración 

de 18 ppm de Fenol después de 120 min de tratamiento. De los dos sustratos estudiados, el 

MO es más susceptible al tratamiento fotocatalítico con F-TiO2, obteniéndose una 

concentración final de 13 ppm, mientras que con TiO2-PL se registraron 18 ppm de MO al 

final de la reacción. 

En la Figura 4.11 se muestra la velocidad de degradación fotocatalítica para el Fenol (a) y 

para el MO (b) sobre los fotocatalizadores estudiados. Como se observa claramente, el 

tratamiento de fotólisis contribuye de forma mínima en la degradación de los dos sustratos 

evaluados en la presente investigación. Indicando de esta manera que la presencia del 

fotocatalizador es necesaria para inducir la degradación del Fenol y MO. En general, se 

observa que la fluorización y la adición de platino incrementan la actividad fotocatalítica 

del TiO2. En la Figura 4.11 es posible apreciar que la mayor velocidad de degradación para 

los dos sustratos se obtiene sobre el fotocatalizador 2 wt.% Pt-F-TiO2, con valores de 

2.8x10-3 y 2.7x10-3 mg L-1S-1 para el Fenol y MO, respectivamente. 
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Figura 4.11. Velocidad de reacción para la foto-degradación de (a) Fenol y (b) MO sobre 

los fotocatalizadores basados en TiO2 fluorizado y platinizado. 
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Inicialmente, los resultados pueden ser explicados teniendo en cuenta la naturaleza y 

complejidad de los sustratos a degradar y el fotocatalizador utilizado [18]. Por su parte, la 

molécula de MO tiene un tamaño mucho más grande que la del Fenol, adicionalmente, el 

colorante presenta una estructura más compleja y un mayor número de grupos funcionales 

comparado con el Fenol, se esperaría entonces que el fenol fuese más fácil de degradar, sin 

embargo, el color del MO permite que este sea más sensible al efecto de la luz UV-Vis 

aumentando así su degradación en el proceso fotocatalítico. En segundo lugar, la mayor 

actividad fotocatalitíca obtenida tras el tratamiento de fluorización del TiO2 puede estar 

relacionada con la formación de grupos superficiales ≡Ti-F, estas especies tiene una 

capacidad fuerte para atraer los electrones, lo que minimiza la recombinación las cargas 

fotogeneradas [29,30]. 

Por otro lado, los iones fluoruro anclados en la superficie del TiO2 pueden reemplazar a los 

grupos OH generando especies libres que dan origen a un mayor número de radicales 

hidroxilo los cuales son los causantes de la degradación fotocatalítica de los sustratos 

[20,31]. De igual manera, el aumento de la efectividad del F-TiO2, también está asociado a 

la mayor área superficial de este fotocatalizador lo que favorece la adsorción de los 

sustratos sobre la superficie del catalizador, aumentando así su velocidad de degradación. 

Por último, la mayor actividad fotocatalítica del 2 wt.% Pt-S-TiO2 se puede atribuir a las 

características físico-químicas de este material, principalmente a su alta superficie SBET que 

proporciona un mayor número de sitios disponibles para que se lleve a cabo la reacción 

fotocatalítica [14,15], adicionalmente, los depósitos de platino en la superficie del 

fotocatalizador actúan como colectores de los electrones generados durante el proceso 

fotocatalítico, reduciendo la velocidad de recombinación de las cargas fotogeneradas, 

mejorando así el actividad fotocatalítica del material [23,24,32].  

Teniendo en cuenta que con los fotocatalizadores evaluados no se consiguió la foto-

degradación completa de ninguno de los dos sustratos después de 120 min de tratamiento, 

fue necesario evaluar el desempeño fotocatalítico de materiales basados en TiO2 

modificados a través de tratamiento de fotosensibilización, el cual ha sido reportado como 
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uno de las formas más efectivas para extender la actividad de TiO2 a la región visible del 

espectro electromagnético [33,34]. 

 Foto-degradación de Fenol y MO sobre TiO2 sensibilizado (polvo) 

En esta sección, se presentan los resultados de foto-degradación de Fenol y MO sobre 

fotocatalizadores de TiO2 sensibilizado con presentación en forma de polvo (P Y Q). En la 

Figura 4.12 se muestra la evolución de la concentración de Fenol (a) y MO (b) a través de 

120 min de fotorreacción. Como se puede observar, la fotólisis no induce cambios 

significativos en la concentración de Fenol y MO. Por otro lado, se observa que la 

presencia del fotocatalizador aumenta la degradación de los sustratos estudiados, de esta 

manera, la mayor concentración de Fenol y MO degradado se obtuvo con el fotocatalizador 

Q, no obstante, después de 120 min de reacción, se registraron concentraciones 

relativamente altas de los dos sustratos, con 22 ppm de Fenol y 15 ppm de MO.  
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Figura 4.12. Concentración de (a) Fenol y (b) MO a través de 120 min de tratamiento con 

fotocatalizadores de TiO2 (polvo) sensibilizado con Protoporfirina de zinc y Quinizarina. 

En la Figura 4.13 se muestra la velocidad de degradación fotocatalítica para el Fenol (a) y 

MO (b) sobre los fotocatalizadores analizados. En general, se observa que la mayor 

velocidad de degradación de los sustratos se obtuvo con el catalizador Q, este 

comportamiento puede explicarse teniendo en cuenta la mayor superficie especifica de este 

material (Tabla 3.5) que favorece la adsorción del sustrato durante la reacción 

fotocatalítica, siendo este un factor importante que influencia la velocidad de degradación 

[30]. 

Por otro lado, en la Figura 4.13 (a) se puede observar que la sensibilización de TiO2 con el 

colorante Protoporfirina de Zinc tiene un efecto negativo sobre la velocidad de degradación 

del Fenol. 
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Figura 4.13. Velocidad reacción para la foto-degradación de (a) Fenol y (b) Naranja de 

Metilo sobre los fotocatalizadores de TiO2 (polvo y nanotubos) sensibilizado y TiO2 

comercial. 
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Al igual que para la primera serie de materiales fotocatalíticos estudiados, la velocidad de 

degradación para el MO sobre el TiO2 sensibilizado en forma de polvo (P y Q) es más alta 

en comparación con la observada en el caso del Fenol. Este comportamiento puede ser 

debido a un fenómeno de doble sensibilización inducido por la presencia simultánea del 

agente sensibilizante en el catalizador y el colorante usado como sustrato a degradar en el 

sistema de fotorreacción. Teniendo en cuenta esta información, el desempeño fotocatalítico 

de los nanotubos de TiO2 sensibilizado (Pa y Qa) solamente se evaluó en la degradación de 

MO, los resultados obtenidos se enuncian a continuación. 

 Foto-degradación de MO sobre TiO2 sensibilizado (nanotubos) 

En la Figura 4.14 se muestra la evolución de la concentración de MO a través de los 120 

min de tratamiento fotocatalítico sobre los nanotubos de Titania sensibilizada (Pa y Qa), 

como se puede observar, la mayor degradación del colorante se consiguió con el 

catalizador Pa, obteniendo una concentración de 1.17 ppm al final de la reacción. Por su 

parte, con la muestra Qa se registró una concentración final de 4.81 ppm de MO. 

 

Figura 4.14. Evolución de la concentración de MO a través de 120 min de tratamiento con 

fotocatalizadores de TiO2 (nanotubos) sensibilizado con Protoporfirina de zinc y 

Quinizarina. 

0 20 40 60 80 100 120

0

5

10

15

20

25

M
O

 (
p

p
m

)

Tiempo de tratamiento (min)

 Fotólisis

 Pa

 Qa

 

 



 

141 

 

Los resultados de velocidad de degradación para el MO sobre los nanotubos de TiO2 

sensibilizado (Pa y Qa) se incluyen en la Figura 4.13-b. Como se puede observar, la 

velocidad de degradación del colorante es significativamente mayor en comparación con la 

obtenida para los fotocatalizadores P y Q. Dentro de todos los focatalizadores evaluados, la 

mayor velocidad de degradación de colorante se consiguió mediante el uso del 

fotocatalizador Pa con un valor de 4.12x10-3 mg de MO L-1S-1, lo cual puede deberse a la 

alta SBET de este material en comparación con la del material Qa (Tabla 3.5). Sin embargo, 

los nanotubos de Titania sensibilizada (Pa y Qa) presentan una superficie específica menor 

en comparación con la obtenida para los materiales P y Q. El excelente desempeño 

fotocatalítico de los sólidos Pa y Qa puede ser atribuido a la presencia de moléculas de 

sensibilización dentro de los nanotubos, cuyas propiedades electrónicas se promueven por 

el efecto de confinamiento de los electrones. También vale la pena considerar la 

disminución de la tasa de recombinación del par electrón-hueco de este material en 

comparación con la presentada por los materiales P y Q. 

Adicionalmente, se realizó un ensayo de fotodegradación de MO empleando el material de 

referencia TiO2 comercial P25 Evonik. Como se observa en la Figura 4.13-b, en ninguno 

de los test fotocatalíticos se obtuvo una velocidad de degradación mayor a la obtenida con 

P25 (5.12x10-3 mg L-1S-1), de igual manera, este fue el único material con el cual se logró 

la degradación total de MO después 120 min de tratamiento fotocatalítico (Figura 4.15). 

Aunque bajo radiación UV-Vis el fotocatalizador más activo fue el TiO2 comercial, es 

importante mencionar que bajo radiación visible únicamente, la actividad de este 

fotocatalizador es mínima, debido a que el material no presenta absorción en esta región 

del espectro electromagnético (Figura 3.2), por otra parte, el tratamiento de sensibilización 

con colorantes del TiO2, permitió la obtención de materiales con actividad bajo radiación 

visible, como se muestra a en la sección posterior. 
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Figura 4.15. Seguimiento de la degradación fotocatalítica de MO sobre TiO2 comercial 

P25 Evonik a través de 120 min de reacción. 

 Foto-degradación de Fenol y MO bajo radiación visible 

En el caso de las fotorreacciones llevadas a cabo bajo luz visible, se observa que todos los 

fotocatalizadores evaluados son activos dentro de esta radiación, demostrando de esta 

manera la efectividad del tratamiento de sensibilización con colorantes. Sin embargo, como 

se observa en la Tabla 4.4, bajo luz visible únicamente, la velocidad de degradación del 

Fenol y MO decrece considerablemente. 
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Tabla 4.4. Velocidad de degradación del Fenol y MO bajo radiación UV-Vis y Visible. 

Fotocatalizador Radiación 
Velocidad de degradación (mg.L-1.s-1) 

Fenol MO 

Q UV-Vis 1,09x10-4 1,33x10-3 

Q Vis 1,80x10-4 1,10x10-3 

P UV-Vis 1,05x10-4 4,31x10-4 

P Vis - 4,14x10-4 

Qa Vis - 1,0x10-3 
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REACCIÓN III 

4.3 FOTO-OXIDACIÓN SELECTIVA DE GLICEROL 

Convencionalmente, el procesos fotocatalítico se asocia con la degradación de 

contaminantes orgánicos, sin embargo, la Fotocatálisis también puede usarse en la 

producción de compuestos de Química fina; así, esta última sección de la investigación 

estuvo orientada a la obtención de moléculas de alto valor agregado a través de la foto-

oxidación de Glicerol sobre los materiales fotocatalíticos basados en TiO2 modificados por 

fluorización y adición de 2 wt% Pt. Esta sección corresponde a un estudio preliminar, 

donde los parámetros operacionales evaluados en esta reacción fueron: carga de 

fotocatalizador y temperatura de reacción. La mayor conversión de Glicerol se obtuvo con 

el fotocatalizador 2 wt.% Pt-F-TiO2. En general, se observó que la carga de catalizador y la 

temperatura de reacción son factores importantes que influencian la producción de 

Gliceraldehído a través de la oxidación de Glicerol. 

 Identificación de los productos de reacción  

La Figura 4.16 muestra el espectro de absorción típico para las muestras tomadas durante 

los ensayos fotocatalíticos, donde es posible identificar la presencia de Gliceraldehído 

(GCA) y/o dihidroxiacetona (DHA) a una longitud de onda de 272 y 270 nm, 

respectivamente. Sin embargo, la mayor absorbancia se observó a 266 nm, indicando que 

ambos productos tuvieron un desplazamiento hipocrómico. A partir de los datos de 

absorbancia, fue posible calcular la concentración de GCA y DHA de acuerdo a la ley de 

Lambert y Beer. Teniendo en cuenta que los productos presentan su mayor absorbancia a 

una longitud de onda similar, la absorbancia total (𝐴𝑇
𝜆 ) se expresó como la suma de los 

componentes individuales (𝐴𝑛
𝜆) a una longitud de onda específica (λ) (Ecuación 4.1). 

𝐴𝑇
𝜆 = 𝐴1

𝜆 + 𝐴2
𝜆 + 𝐴3

𝜆 + 𝐴4
𝜆 + ⋯ + 𝐴𝑛

𝜆  Ecuación 4.1 
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Figura 4.16. Espectro UV-Vis para las muestras tomadas durante las reacciones de foto-

oxidación de Glicerol. 

Así, fue necesario determinar los coeficientes de absortividad molar para el GCA y la DHA 

(εGCA, εDHA) a las longitudes de onda correspondientes. Una vez hallado el coeficiente de 

absortividad, se calculó la concentración de los dos productos de acuerdo al siguiente 

sistema de ecuaciones lineales. 
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270 𝑏𝐶𝐺𝐶𝐴  Ecuación 4.2 
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272 𝑏𝐶𝐺𝐶𝐴  Ecuación 4.3 

Al resolver simultáneamente las ecuaciones 4.2 y 4.3, se concluyó que el único 

componente que contribuye con la medida de absorción es el GCA, debido a que el 

resultado para la concentración de DHA fue cero y solo se identificó una especie en la 

mezcla de reacción. Este resultado está de acuerdo con lo reportado previamente por 
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Mineiro y col. [35] quienes indican que el F-TiO2 únicamente favorece la formación de 

GCA. De igual manera, los autores observaron que una concentración inicial de Glicerol 

mayor a 20 mM inhibe la formación de DHA durante el progreso de la reacción. Así, el 

resultado arrojado a través de la solución del sistema de ecuaciones es coherente, teniendo 

en cuenta que en este trabajo se empleó para todos los ensayos una solución acuosa de 

Glicerol de concentración 100 Mm. 

En esta sección, en primer lugar se evaluó el desempeño fotocatalítico del F-TiO2 en la 

foto-oxidación de Glicerol empleando diferentes cargas de fotocatalizador y temperaturas. 

Como se puede observar en la Figura 4.17, usando una carga de 0.2 g/L de F-TiO2 se 

obtuvo la mayor concentración de GCA (28.62 mM) después de 270 min de reacción. Por 

otro lado, cuando se llevó a cabo la fotólisis (sin fotocatalizador) se obtuvo una 

concentración considerable de GCA, la cual es mayor que la concentración obtenida con 

0.1 g/L de F-TiO2. De hecho, durante los primeros 90 min se observa un comportamiento 

coherente en las reacciones, donde al aumentar la carga de fotocatalizador en la mezcla de 

reacción se produjo un aumento en la concentración de GCA, sin embargo, después de este 

tiempo, el uso de una carga 0.2 g/L de F-TiO2 produjo la mejor conversión (Figura 4.17). 

Vale la pena señalar que al usar una carga de 0.3 g/L de fotocatalizador, después de 150 

min de reacción se alcanza un punto máximo de conversión posiblemente debido a un 

efecto de apantallamiento o a que el GCA pudo haberse sometido a una oxidación adicional 

hacia otros productos. 
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Figura 4.17. Efecto de la carga de F-TiO2 en la producción de GCA durante la foto-

oxidación de Glicerol realizada a 25 ºC. 

Por otra parte, en la Figura 4.18 se muestra la evolución de la concentración de GCA a 

través de 270 min de reacción fotocatalítica, empleando diferentes temperaturas de 

reacción y una carga de 0.2 g/L de F-TiO2. Como se observa en la Figura 4.18, la 

conversión de Glicerol incrementó con el aumento de la temperatura. De esta manera, 

cuando la temperatura de reacción se ajustó en 30 °C, se presentó un aumento significativo 

en la conversión de Glicerol, en comparación con los resultados obtenidos a 25 °C. Por otro 

lado, cuando la reacción se lleva a cabo a una temperatura de 35 °C, se obtiene una 

concentración de GCA mayor a la alcanzada en las reacciones realizadas a 25 y 30 °C, pero 

solo hasta 240 min de reacción, después de ese tiempo, la concentración de GCA 

disminuyó considerablemente. Para un enfoque práctico, en esta investigación se 

seleccionó como la mejor temperatura de reacción 30 °C para F-TiO2. 
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Figura 4.18. Efecto de la temperatura en la producción de GCA durante la foto-oxidación 

de Glicerol utilizando una carga de 0,2 g/L de F-TiO2. 

Los resultados de desempeño fotocatalítico obtenidos para el material 2 wt.% Pt-F-TiO2 se 

presentan en las Figuras 4.19 y 4.20. En las gráficas, se observa claramente que la adición 

de Pt mejora significativamente la actividad fotocatalítica de la Titania fluorizada. La 

Figura 4.19 muestra el efecto de diferentes cargas de fotocatalizador a una temperatura de 

reacción de 25 °C en la foto-oxidación de Glicerol; los resultados muestran un aumento 

exponencial en la concentración de GCA durante los primeros 150 min de reacción para 

todas las cargas de fotocatalizador evaluadas. Durante este período de tiempo, la mayor 

producción de GCA se obtuvo usando 0.3 g/L de fotocatalizador. Después de 150 min, la 

tendencia de reacción cambia notablemente, de esta manera, con la misma dosificación de 

catalizador, se obtuvo la menor concentración de GCA al final de la reacción, que incluso 

fue mucho menor a la obtenida para la reacción de fotólisis (sin fotocatalizador). 
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Adicionalmente, en la Figura 4.19 se incluyen los resultados de la concentración de GCA 

obtenida con el uso de una carga de 0.1 y 0.2 g/L de 2 wt.% Pt-F-TiO2 lo mismo que los 

resultados de la fotólisis. Como se observa, después de 150 min las reacciones presentan un 

comportamiento similar. Sin embargo, después de 300 min de reacción, la mayor 

concentración de GCA se obtiene con una carga de fotocatalizador de 0.2 g/L. El uso de 

altas concentraciones de fotocatalizador (por ejemplo 0.3 g/L) pueden aumentar la 

opacidad de la solución y también pueden producirse efectos de apantallamiento de 

partículas, que enmascaran parte del área fotosensible, lo que reduce la fotoactividad de los 

materiales evaluados en la foto-oxidación de Glicerol. 

  

Figura 4.19. Efecto de la carga de F-TiO2 en la producción de GCA durante la foto-

oxidación con Glicerol realizada a 25 ºC. 

Por otro lado, se llevaron a cabo una serie de pruebas a diferentes temperaturas reacción 

usando una carga de 0,2 g/L de 2 wt.% Pt-F-TiO2. En la Figura 4.20 se observa que a 

medida que se aumenta la temperatura de la reacción, también se presenta un aumento de la 

concentración de GCA. Para estos ensayos, la mayor concentración de GCA (48 mM) se 

obtuvo a los 120 min de reacción empleando una temperatura de 30 °C, la concentración 
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registrada para esta reacción es significativamente mayor comparada a la observada usando 

F-TiO2 como fotocatalizador con las mismas condiciones de reacción. Este incremento es 

una consecuencia directa de la actividad catalítica térmica, que se sabe que proporciona 

sitios para especies adsorbidas e intermedios de reacción y promueve las reacciones de 

deshidrogenación, deshidrogenación oxidativa o de hidrólisis. Otro efecto causado por 

fotodeposición de Pt es la modificación de algunas propiedades físicas y ópticas del 

fotocatalizador [36]. En este caso, las nanopartículas de Pt en la superficie de Titania 

fluorizada actúan como una trampa para los electrones fotogenerados, disminuyendo así la 

recombinación del par electrón-hueco y conduciendo a una mejor actividad fotocatalítica 

de los materiales sintetizados [37]. Además, el TiO2 claramente se vio favorecido por la 

adición de Pt ya que su actividad aumentó no solo por efecto la luz UV sino también por la 

activación térmica. Este comportamiento igualmente se ha registrado en reacciones de 

producción de hidrógeno [14,37,38] y en la oxidación de compuestos orgánicos en solución 

[39,40]. El aumento de la actividad fotocatalítica de los materiales metalizados también es 

atribuido a la formación de una barrera Schottky en la interfaz metal-semiconductor y al 

aumento de la generación de huecos como una consecuencia del reclutamiento de 

electrones por las nanopartículas de Pt [37]. 

En el caso de la muestra platinizada, también es importante tener en cuenta que las 

propiedades ópticas del material cambiaron después de la adición de Pt, por lo tanto, el 

material de 2 wt.% de Pt-F-TiO2 presenta una mayor absorción en la región visible, lo que 

puede favorecer la foto-oxidación de Glicerol. 
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Figura 4.20. Efecto de la temperatura en la producción de GCA durante la foto-oxidación 

con Glicerol utilizando una carga 0,2 g/L de 2 wt.% Pt-F-TiO2. 

En la Figura 4.21 se muestra la comparación de los resultados obtenidos en la foto-

oxidación de Glicerol utilizando los fotocatalizadores TiO2-PL, F-TiO2 y 2 wt.% Pt-F-TiO2 

a una carga de 0,2 g/L y una temperatura de reacción de 30 ºC. Como se puede apreciar, la 

fluorización y la platinización son métodos adecuados para mejorar el desempeño 

fotocatalítico del TiO2 en la conversión de Glicerol hacia GCA. El aumento de la 

producción de GCA después del tratamiento de fluorización de TiO2 puede explicarse 

teniendo en cuenta que los iones fluoruro anclados en la superficie del TiO2 pueden 

reemplazar a los grupos OH generando especies libres que dan origen a un mayor número 

de radicales hidroxilo, los cuales causan la ruptura de enlaces dando lugar a la formación 

de nuevas moléculas [20,31]. 
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Figura 4.21. Eficiencia fotocatalítica para TiO2, F-TiO2 y 2 wt.% Pt-F-TiO2 en condiciones 

óptimas para la producción de GCA. 

Por otro lado, la fluorización aumenta el área superficial de TiO2, lo que puede favorecer la 

adsorción de Glicerol en la superficie del fotocatalizador, conduciendo así una mejor 

conversión de este sustrato. Adicionalmente, el tratamiento del TiO2 con NaF modifican las 

propiedades ópticas del TiO2, como se puede observar en la Figura 3.2 y en la Tabla 3.3, el 

F-TiO2 presenta una mayor absorción en la región visible del espectro electromagnético, 

igualmente se presenta una disminución del valor del Band gap de TiO2 después de la 

adición de Flúor. Todos estos factores pueden contribuir a mejorar la desempeño 

fotocatalítico del TiO2 en la foto-oxidación de Glicerol. 

 Mineralización 

Para controlar el alcance de la reacción, todas las muestras tomadas durante el progreso de 

los ensayos fotocatalíticos fueron sometidas a un análisis de Carbono Orgánico Total 

(COT). Los resultados de COT permiten concluir que nunca se llegó a la mineralización 

total del Glicerol. Como ejemplo, en la Figura 4.22 se muestran los resultados COT 
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(mg/L), obtenidos durante la foto-oxidación de Glicerol sobre 2 wt.% Pt-F-TiO2, usando 

diferentes cargas de catalizador. Como se puede observar, se presentan ligeros cambios en 

la concentración de carbono orgánico durante el trascurso de las reacciones, sin embargo, 

en ningún caso observa la mineralización del Glicerol. Esto implica que no se produjeron 

CO2 y H2. El mismo efecto se observó cuando se probaron diferentes temperaturas con los 

otros catalizadores evaluados. 

 

Figura 4.22. Análisis de COT para muestras tomadas durante la foto-oxidación de Glicerol 

catalizada por 2 wt.% Pt-F-TiO2. 
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CONCLUSIONES GENERALES DEL TRABAJO DE INVESTIGACIÓN 

CAPITULO III. PROPIEDADES FÍSICO-QUÍMICAS DE LOS 

FOTOCATALIZADORES 

La modificación superficial del TiO2 mediante procesos de fluorización y sulfatación 

permite la obtención de materiales con propiedades fotocatalíticas optimizadas debido a 

que los tratamientos: (i) inducen la formación de la fase cristalina Anatasa del TiO2, 

considerada la forma alotrópica más activa en Fotocatálisis. (ii) mejoran la absorción del 

TiO2 en la región UV-Vis (iii) disminuyen ligeramente el valor de Band gap. (iv) 

Aumentan la superficie específica del TiO2. (v) La fluorización provoca un mayor grado de 

hidroxilación en la superficie del TiO2 (vi) La calcinación a alta temperatura (650 °C) tras 

el tratamiento de sulfatación produce una superficie rica en vacantes de oxígeno. 

La fotodeposisción de metales nobles (Au y Pt) sobre la superficie de F-TiO2 y S-TiO2 es 

un método efectivo para la obtención de materiales con un alto desempeño y actividad en 

Fotocatálisis. La mejora asociada a la fotodeposición de metales nobles involucra: (i) el 

aumento de la absorción del TiO2 en el rango visible entre 400 y 800 nm del espectro 

electromagnético. (ii) La reducción del valor del Band gap. (iii) Adicionalmente, las 

nanapartículas de metal (Au y Pt) depositadas en la superficie del TiO2 actúan como una 

trampa para los electrones fotogenerados, retrasando la recombinación del par electrón-

hueco y conduciendo a un tratamiento fotocatalítico más efectivo. 

La fotosensibilización con los colorantes Protoporfirina de Zinc y Quinizarina es un 

tratamiento efectivo que permite obtener materiales de TiO2 (en forma de polvo y 

nanotubos) con actividad fotocatalítica bajo radiación UV-Vis y visible. Las 

modificaciones conseguidas tras la síntesis de la serie 2 de fotocatalizadores basados en 

TiO2 incluyen: (i) La producción de estructuras laminares (titanatos laminares). (ii) 

Formación de nanotubos de Titania con baja cristalinidad. (iii) Aumento de la distancia 

interplanar entre las láminas de Titania debido a la incorporación de las moléculas de 

colorante. (iv) Aumento de la absorción en la región visible del espectro electromagnético 
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(400-700 nm). (v) Reducción de la energía de Band gap tras el tratamiento de 

sensibilización. 

CAPITULO IV: TRATAMIENTO FOTOCATALÍTICO DE BACTERIAS 

PATÓGENAS 

La intensidad de la luz es un factor importante en el tratamiento de las bacterias analizadas. 

De las tres intensidades evaluadas (30, 60 y 120 W/m2) la mayor eliminación de E. coli y 

Coliformes totales se obtuvo después de 5 horas de tratamiento usando una intensidad de 

luz de 120 W/m2 en ausencia de fotocatalizador (fotólisis). Este resultado se debe 

principalmente al efecto bactericida de la luz UV y la temperatura relativamente alta 

registrada en la suspensión (54 °C), estas dos condiciones actúan de forma sinérgica 

favoreciendo el tratamiento de las bacterias estudiadas. A pesar de la alta eficiencia del 

foto-tratamiento no se consigue la desinfección total del agua. 

Los fotocatalizadores nanoestructurados basados en TiO2 modificado por tratamientos de 

fluorización, sulfatación y fotodeposición de metales nobles (Au y Pt) son materiales 

altamente efectivos en el tratamiento de bacterias patógenas. (i) Inicialmente, los 

tratamientos de fluorización y sulfatación mejoraron las propiedades antibacterianas del 

TiO2, no obstante, el mayor desempeño fotocatalítico se obtuvo sobre S-TiO2. (ii) 

Adicionalmente, la fotodeposición superficial de diferentes contenidos de Au y Pt (0.5 y 2 

wt.%) aumentó el desempeño fotocatalítico del S-TiO2, sin embargo, la fotodeposición de 

un mayor contenido de metal (2 wt.% Au o Pt) mejoró considerablemente la actividad 

antibacteriana de la Titania sulfatada. 

La mayor efectividad en el tratamiento fotocatalítico de E. coli y Coliformes totales se 

obtuvo sobre 2 wt.% Pt-S-TiO2 empleando una intensidad de luz de 120 W/m2, la excelente 

actividad antibacteriana obtenida bajo estas condiciones se puede atribuir a las propiedades 

físico-químicas que presenta este material, como la mayor absorción en la región visible 

del espectro y a su alta superficie específica, de igual manera, la presencia de las 

nanopartículas de Pt en la superficie de la Titania retrasan la recombinación de la cargas 

fotogeneradas provocando un tratamiento fotocatalítico más efectivo. 
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Los ensayos de reciclo del fotocatalizador 2 wt.% Pt-S-TiO2 permitieron establecer que: en 

general, el material presenta una buena estabilidad frente a procesos de reutilización en 

ensayos consecutivos, no obstante, dicho material presentó una reducción mínima del 

desempeño fotocatalítico en el tercer reciclo, atribuida a la acumulación de productos o 

intermediaros de reacción en la superficie del fotocatalizador. 

La bacteria E. coli es más susceptible a ser eliminada por Fotocatálisis cuando se encuentra 

de forma aislada, sin embargo, la concentración inicial de bacterias en la suspensión, es un 

parámetro que afecta en gran medida el desempeño fotocatalítico del material 2 wt.% Pt-S-

TiO2, siendo necesario prolongar el tiempo del tratamiento fotocatalítico hasta 5 horas para 

conseguir la desinfección total del agua. 

La Fotocatálisis basada en TiO2 es un tratamiento efectivo para la desinfección de aguas 

residuales de origen urbano. Según los parámetros evaluados en esta investigación y los 

valores de límite permisible establecidos en la Resolución 1207 de 2014, las aguas 

residuales tratadas con el fotocatalizador 2 wt.% Pt-S-TiO2 a una intensidad de luz de 120 

W/m2 pueden ser potencialmente empleadas en actividades agrícolas, sin embargo, es 

necesario realizar investigaciones que aborden el estudio de la totalidad de los parámetros 

establecidos para el uso de aguas residuales tratadas. 

CAPITULO IV: FOTO- DEGRADACIÓN DE FENOL Y NARANJA DE METILO 

Los materiales fotocatalíticos basados en TiO2 modificado por tratamientos de fluorización 

y fotodeposición de 2 wt.% de Pt, son sólidos efectivos en la foto-degradación de Fenol y 

Naranja de Metilo (MO). (i) En principio, la fluorización incrementó la actividad 

fotocatalítica del TiO2 siendo más evidente este efecto en la degradación del MO (ii). 

Adicionalmente, la fotodeposición de 2 wt.% de Pt mejora las propiedades fotocatalíticas 

del F-TiO2, obteniéndose la mayor velocidad de degradación para los dos sustratos. 

La sensibilización con colorantes es un método adecuado para obtener fotocatalizadores de 

TiO2 activos y efectivos en la fotodegradación de Fenol y MO bajo radiación UV-Vis. (i) 

La efectividad del tratamiento de sensibilización depende del sensibilizante empleado y de 
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la naturaleza y complejidad del sustrato a degradar. (ii) En principio, la Quinizarina es un 

buen colorante para preparar materiales sensibilizados de TiO2 (en forma de polvo) 

efectivos en la degradación de MO, sin embargo, el tratamiento de sensibilización del TiO2 

tiene un efecto negativo en la tasa de degradación del Fenol. (iii) Por su parte, el material 

correspondiente a nanotubos de Titania sensibilizados con el colorante Protoporfirina de 

Zinc es el material más efectivo para la fotodegradación del MO. Esto puede estar 

relacionado con el área superficial alta obtenida para este  material. 

En los ensayos realizados bajo radiación UV-Vis, el TiO2 comercial presentó una mayor 

velocidad de foto-degradación para el MO, en comparación a la obtenida sobre los 

fotocatalizadores sensibilizados (en forma de polvo y nanotubos). Por otro lado, bajo 

radiación visible se observó todo lo contrario, el TiO2 comercial no presentó actividad en la 

foto-degradación de los contaminantes, mientras los focatalizadores sensibilizados basados 

en TiO2 fueron activos bajo esta radiación. 

CAPITULO IV: FOTO- OXIDACIÓN SELECTIVA DE GLICEROL 

La modificación superficial del TiO2 por adición de flúor y 2 wt.% de Pt, conduce a la 

obtención de materiales efectivos en la foto-oxidación de Glicerol orientada a la obtención 

de Gliceraldehído (GCA). En principio, se puede concluir que el uso de diferentes 

condiciones de reacción (fotocatalizador, carga de fotocatalizador y temperatura de 

reacción) influencia el desempeño y el mecanismo de la reacción. 

De acuerdo con los resultados obtenidos para el material de F-TiO2, se observó que este 

fotocatalizador se activa mediante luz UV, sin embargo, el uso de diferentes temperaturas 

(25 y 35 °C), induce la producción de una menor concentración de GCA. Por el contrario, 

cuando se ensayó 2 wt.% Pt-F-TiO2 se produjeron las concentraciones más altas de GCA, 

observándose que tanto la luz UV como la temperatura tenían un efecto positivo para la 

formación de GCA. 

La condición óptima en cuanto a carga de fotocatalizador fue 0.2 g/L para todos los 

fotocatalizadores estudiados, en general, en todos los ensayos se observó que esta cantidad 
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es suficiente para permitir la interacción correcta entre el fotocatalizador y el sustrato, 

evitando el efecto de apantallamiento y los bajos rendimientos. 

Los análisis de Carbono Orgánico Total permitieron inferir que en ninguno de los ensayos 

realizados se llegó a la mineralización total del glicerol, y que la adición de los 

fotocatalizadores junto a la modificación de las condiciones de reacción condujo a la 

obtención de una concentración importante de GCA. 

La Fotocatálisis Heterogénea basada en TiO2 es una excelente herramienta para la 

obtención de compuestos de Química Fina, como por ejemplo el Gliceraldehído obtenido a 

través de la oxidación del Glicerol considerado un residuo o compuesto de bajo valor 

agregado obtenido en la industria del biodiesel. 
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RECOMENDACIONES PARA INVESTIGACIONES POSTERIORES 

En investigaciones futuras, se recomienda abordar estudios por Microscopía Electrónica de 

Barrido (SEM), para las muestras de agua residual antes, durante y al final del tratamiento 

fotocatalítico con el fin de determinar visualmente la interacción entre las partículas de 

fotocatalizador y las células bacterianas 

Se recomienda realizar la totalidad de los análisis físico-químicos a las muestras aguas 

residuales conforme a lo señalados en la norma de reúso de aguas tratadas con el fin de 

determinar el efecto del tratamiento fotocatalítico sobre otros contaminantes y su posible 

uso tras el tratamiento fotocatalítico. 

Adicionalmente, se recomienda hacer un estudio a escala piloto donde se evalué el 

desempeño del fotocatalizador 2 wt.% Pt-S-TiO2 como una alternativa para el tratamiento 

bacterias patógenas presentes en aguas residuales. 

Emplear la técnica de Cromatografía Liquida de Alta Resolución (HPLC) con el fin de 

confirmar los productos de oxidación del Glicerol y determinar más acertadamente la 

concentración de los mismos. 
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ANEXOS 

Anexo 1. Identificación molecular de la cepa bacteriana aislada. 
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