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PREPARACIÓN DE CERÁMICAS NANOESTRUCTURADAS BIDIMENSIONALES PARA 

LA DEGRADACIÓN FOTOCATALÍTICA DE TINTES CONTAMINANTES 

Hoy en día, el tratamiento y eliminación de contaminantes en el agua supone un trabajo de alto 
interés, en función de la progresiva disminución del agua potable disponible a causa de factores 
domésticos e industriales. En particular, la emisión de tintes utilizados en las industrias textil, 
cosmética, alimenticia, entre otras, compone uno de los contaminantes más presentes en el agua, 
para lo cual se han estudiado durante los últimos años tratamientos que permitan su remoción 
sin consecuencias negativas para el medio ambiente ni la salud humana. 

Entre estos métodos destaca la fotocatálisis, debido a que permite una alta degradación de 
contaminantes en condiciones de temperatura y presión ambiente, usando luz solar o ultravioleta 
como fuente de irradiación; en consecuencia, se posiciona como una tecnología con alta eficiencia 
y bajo costo. Para esto, un desafío es la búsqueda de materiales que frente a la exposición a luz 
permitan una remoción eficaz y segura de diversos tintes presentes en el agua. 

Los MXenes son nanomateriales bidimensionales compuestos por carburos y nitruros de metales 
de transición, enlazados a grupos funcionales orgánicos. Debido a su estructura laminar que le 
aporta una alta área superficial, conductividad eléctrica, estabilidad térmica y estructural, se 
posiciona como un material prometedor el desarrollo de partículas en el área de fotocatálisis. 

En este estudio se fabricaron MXenes como materiales bidimensionales de Ti3C2Tx a partir de 
precursores en fase MAX compuestos por carburos y nitruros metálicos, usando la técnica de 
grabado químico. Tras la obtención de estos materiales, se desarrolló un proceso de oxidación 
solvotermal utilizando isopropanol ((CH3)2CHOH) con el fin de obtener dióxido de titanio (TiO2) 
sobre las estructuras bidimensionales, para evaluar sus capacidades en la degradación del tinte 
naranja de metilo bajo la exposición a luz ultravioleta. 

El análisis de microscopía de barrido electrónico (SEM) mostró la formación de compuestos 
laminares conformados por titanio, carbono y oxígeno; mientras que la Espectroscopía Raman y 
Difracción de Rayos X indicaron la formación de TiO2 en forma anatasa. 

Tras la realización de pruebas, se observó una remoción favorable para las muestras de Ti3C2Tx 
sin oxidar, no obstante, se encuentra casi totalmente determinada por la adsorción física; en 
contraste, la muestra con TiO2 evidencia mayor degradación, donde la conformación de anatasa 
resulta fundamental en el aumento de la actividad fotocatalítica. Las muestras de MXene con TiO2 
y pocas láminas presentaron un rendimiento cercano al 99%, lo cual demuestra la alta efectividad 
que presentan las láminas de TiO2/Ti3C2Tx para la remoción de tintes contaminantes.  
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1. Introducción 
La contaminación del agua es hoy en día un problema a nivel mundial. La descarga de desechos 
domésticos y agrícolas, la industrialización y descarga de residuos por parte de las industrias, el 
aumento de la población, el excesivo uso de pesticidas y fertilizantes y la constante urbanización 
han llevado a una notoria disminución en el agua limpia disponible [1][2]. Actualmente, cerca de 
un 80% de la población mundial se ve enfrentada a problemas en el consumo de agua potable, y 
un 3,1% de muertes en la población están relacionadas con la baja calidad del agua, poca 
sanitización e higiene inadecuada [3][4]. 

La emisión de tintes contaminantes aporta entre 17 y 20% de la contaminación a nivel global [5], 
siendo de los contaminantes más presentes en el agua. Los tintes tienen un rol fundamental en 
las industrias textil, cosmética, alimenticia, del papel, entre otras, consumiéndose cerca de 10 mil 
toneladas anuales en todo el mundo [6]. Su producción utiliza entre 120 y 180 L de agua por cada 
kilogramo de tela, y cerca de un 15 % de los tintes son mezclados en residuos textiles al agua para 
su descarte [7]. Varios de estos tintes son potencialmente peligrosos para organismos vivientes 
debido a su toxicidad y carácter cancerígeno y mutagénico [8][9]. Por otro lado, el color de los 
tintes no sólo altera la tonalidad de las aguas, sino que también impide la difusión de la luz 
afectando la fotosíntesis y el desarrollo de flora subacuática y del fitoplancton. Esto produce una 
disminución en el nivel de oxígeno disuelto, alterando el desarrollo de la vida en su conjunto en 
cursos de agua y ambientes marinos [10]. 

Cabe indicar que, al ser altamente solubles en agua, resulta difícil remover tintes contaminantes 
a través de métodos tradicionales, además que la remoción de tintes sin un tratamiento adecuado 
puede resultar dañino para el medio ambiente y la salud humana [10]. En esta línea, se han 
estudiado diversos métodos de tratamiento físico, químico y biológicos para la eliminación de 
tintes, los que se resumen en la Figura 1.1. Los métodos biológicos no han sido eficaces por la 
naturaleza de los tintes y la alta salinidad del agua, mientras que los métodos físicos tradicionales 
como la adsorción o la ósmosis inversa, a pesar de tener altos porcentajes de remoción, 
transfieren los contaminantes del agua a otra especie, produciendo contaminación secundaria 
que requiere tratamientos adicionales y por lo tanto genera mayores costos [4]. 
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Figura 1.1. Algunos métodos de eliminación de tintes contaminantes [11]. 

Una forma de clasificar los tintes utilizados de forma industrial es a partir de su estructura 
química, es decir, los elementos que lo componen y los enlaces que forman entre sí. Algunos 
ejemplos son los tintes azo, antraquinona, indigoide, xanteno, ftalocianina, nitro y nitroso, y 
triarilmetano. De estos, los tintes denominados tipo azo (que contienen uno o más enlaces −𝑁 =
𝑁 −) componen el 50% de los utilizados a nivel industrial [9]. 

Un método altamente estudiado durante los últimos años es la fotocatálisis, debido a su alta 
eficiencia y bajo costo, lo cual la posiciona como una tecnología promisoria para las áreas que se 
presentan en la Figura 1.2: aplicaciones estructurales, oxidación y reducción, revestimientos 
fotocatalíticos, tratamientos en el campo de la salud y aplicaciones medioambientales; en esta 
última área destacan la producción de hidrógeno a partir de la descomposición del agua, y el 
tratamiento de contaminantes en el aire y agua.  
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Figura 1.2. Aplicaciones de la fotocatálisis [12]. 

La fotocatálisis permite una alta degradación de los contaminantes en condiciones de 
temperatura y presión ambiente, usando la luz solar o ultravioleta como fuente de irradiación [4]. 
En este contexto, un desafío actual es la búsqueda de materiales que, frente a la exposición a luz 
en el espectro ultravioleta (es decir, menores a 400 nm [13]), permitan una remoción eficaz y 
segura de diversos tintes presentes en el agua, produciendo compuestos químicos tales como 
H2O y CO2. 
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2. Objetivos 
2.1. Objetivo General 

Estudiar la influencia de los parámetros de síntesis en la fabricación de materiales en dos 
dimensiones (Ti3C2Tx MXenes), y sus efectos para la degradación de tintes tóxicos mediante 
fotocatálisis. 

2.2. Objetivos Específicos 
✓ Sintetizar partículas bidimensionales de Ti3C2Tx MXenes, en base al precursor Ti3AlC2, 

analizando la influencia de los parámetros de síntesis sobre la microestructura obtenida. 

✓ Funcionalizar Ti3C2Tx con dióxido de titanio (TiO2), a través de la técnica de oxidación en 
solución. 

✓ Estudiar las propiedades de los MXenes y nanomateriales derivados, y sus efectos en la 
degradación de tintes tóxicos bajo exposición de luz ultravioleta. 
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3. Marco Teórico 
3.1. Catálisis y Fotocatálisis 

La catálisis es el proceso de “aceleración de un proceso químico por la presencia de un material 
externo, el cual no es consumido”, según lo definido por el premio Nobel de Química Wilhelm 
Ostwald en 1894 [14]. De esta forma, un catalizador tiene la capacidad de interactuar con los 
reactivos disminuyendo la energía de activación de una reacción, es decir, la energía requerida 
para que la reacción ocurra [15]. 

La fotocatálisis corresponde a un proceso en el cual un material semiconductor actúa como 
catalizador al modificar la velocidad de una reacción al exponerse a la luz. 

La fotocatálisis se puede clasificar en dos tipos: fotocatálisis homogénea, en la cual tanto el 
fotocatalizador como los reactivos se encuentran en una misma fase; y fotocatálisis heterogénea, 
en la que el fotocatalizador se encuentra en una fase distinta a los reactivos [4]. 

El proceso de la fotocatálisis se basa en la diferencia energética entre la banda de valencia y la 
banda de conducción de un material, la cual se denomina energía de transición de la banda 
prohibida o band gap. Tal como se aprecia en la Figura 3.1, los materiales se clasifican en 
conductor, cuando no hay separación entre la banda de valencia y la de conducción; 
semiconductor cuando la brecha de energía alcanza un valor de hasta 3 eV; y en aislante cuando 
la brecha de energía tiene valores superiores a 3 eV [16]. 

 

Figura 3.1. Clasificación de materiales según su banda prohibida [16]. 

El rango de banda prohibida en los semiconductores permite que, al exponer el material a la luz, 
la energía del fotón emitido facilita transiciones de electrones en el material, habilitando huecos 
electrónicos que permiten la interacción con los reactivos [16]. 

La fotocatálisis para la degradación de contaminantes presenta diversas ventajas [4]: 

• Permite la utilización de energías renovables y de bajo consumo. 

• Genera productos inocuos y no contaminantes. 

• Es eficaz con diversos compuestos tóxicos y en distintas fases. 

• Es una técnica de bajo costo con respecto a otros métodos de remoción de contaminantes. 

• No requiere condiciones altas de temperatura y presión. Además, presenta bajos tiempos 
de reacción y se requiere una baja cantidad de fotocatalizador. 
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3.1.1. Mecanismo de reacción en fotocatálisis 

El mecanismo de fotocatálisis corresponde a un Proceso de Oxidación Avanzado (AOP) [17], el 
que se explica según los pasos a continuación [4][18]: 

• Formación del portador de carga: Al exponer la superficie del fotocatalizador a la luz y si 
la energía de la radiación incidente es igual o mayor a la energía de banda prohibida del 
semiconductor, los electrones de la banda de valencia se excitan y saltan a la banda de 
conducción (ecb

− ), dejando un hueco positivo en la banda de valencia (hvb
+ ). Las especies 

generadas de este proceso se denominan portadores de carga. 

Semiconductor + hν → Semiconductor(ecb
− + hvb

+ ) 
(3.1) 

• Al formarse los portadores de carga, pueden ocurrir tres procesos a nivel local: 

o Captura de portador de carga: el par electrón-hueco es atrapado en una trampa 
superficial del material semiconductor: en el caso del electrón, esta se encuentra 
bajo la banda de conducción, mientras que el hueco es atrapado en una trampa 
sobre la banda de valencia.  

o Recombinación de portador de carga: las especies obtenidas de la captura del 
portador se pueden recombinar reaccionando con un hueco de la banda de 
valencia o un electrón de la banda de conducción, generándose pequeñas 
cantidades de energía en forma de luz o calor. 

o Transferencia de carga interfacial: en paralelo, las especies que no son 
recombinadas generan reacciones REDOX: las que captaron un hueco 
anteriormente reaccionan con un agente reductor, mientras que las que habían 
captado un electrón reaccionan con un agente oxidante. En ambos casos, se 
generan como productos radicales denominados Especies Reactivas de Oxígeno 
(ROS), los cuales atacan el tinte degradándolo. 

Semiconductor(hvb
+ ) + Red → Semiconductor + Red•+ 

(3.2) 

Semiconductor(ecb
− ) + Ox → Semiconductor + Ox•− 

(3.3) 

Las Especies Reactivas de Oxígeno que más destacan para el proceso de fotocatálisis, y que por lo 
tanto se espera generar en las reacciones REDOX, son los radicales hidroxilo (OH•), los que se 
encuentran soportados en el semiconductor actuando como agentes oxidantes fuertes. Estas 
destacan debido a que degradan compuestos que no se oxidan por agentes oxidantes 
convencionales. Los radicales hidroxilo tienen naturaleza no selectiva, reaccionando con una gran 

cantidad de contaminantes con valores de constantes cinéticas que fluctúan entre 106 y 109 
M

s
 [4]. 

El oxígeno disuelto actúa como agente oxidante, formando iones superóxidos (O2
•−) soportados 

en el material semiconductor, los que inducen las reacciones de degradación. Los radicales 
superóxidos posteriormente reaccionan formando radicales hidroperóxilo (HO2

•) y 
posteriormente peróxido de hidrógeno (H2O2). 
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Semiconductor(ecb
− ) + O2 → Semiconductor + O2

•− 
(3.4) 

• Las reacciones de oxidación y reducción generadas entre los radicales hidróxilo y los 
compuestos orgánicos presentes en el agua producen intermediarios biodegradables, los 
que a su vez reaccionan en un proceso denominado mineralización, donde se produce 
agua, dióxido de carbono (CO2) y iones inorgánicos. 

Tinte + OH• → Productos Degradación 
(3.5) 

La eficiencia fotocatalítica de un material está determinada por la competencia entre la captura 
y recombinación de los portadores de carga; y de la competencia entre la transferencia de carga 
interfacial y la recombinación de carga [18]. La Figura 3.2 presenta de manera gráfica los procesos 
descritos anteriormente.  

 

Figura 3.2. Captura y recombinación de portadores de carga, y transferencia de carga interfacial. 
Adaptado de R. Qian [18]. 

3.1.1.1. Mecanismo de reacción de TiO2 en fotocatálisis 

El mecanismo de reacción de la degradación de tintes usando TiO2 como semiconductor se puede 
describir mediante las siguientes reacciones [18][19]: 

• Formación del portador de carga: 

TiO2 + hν → TiO2(ecb
− + hvb

+ ) 
(3.6) 

• Captura portador de carga: 
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hvb
+ +> TiIVOH → {> TiIVOH•}+ 

(3.7) 

ecb
− +> TiIVOH → {> TiIIIOH•} 

(3.8) 

ecb
− + TiIV → TiIII 

(3.9) 

Donde > TiIVOH representa la funcionalización superficial de TiO2, {> TiIVOH•}+ es el hueco 
superficial atrapado en la banda de valencia, y {> TiIIIOH•} corresponde al electrón superficial 
atrapado en la banda de conducción. Cabe indicar que la reacción indicada en la Ecuación (3.8) 
presenta la captura superficial de un electrón, mientras que la Ecuación (3.9) muestra la captura 
de un electrón en el bulk del semiconductor.  

• Recombinación del portador de carga: 

hvb
+ + {> TiIIIOH•} → > TiIVOH 

(3.10) 

ecb
− + {> TiIVOH•}+ → > TiIVOH 

(3.11) 

hvb
+ + TiIII → TiIV 

(3.12) 

• Transferencia de carga interfacial y formación de Especies Reactivas de Oxígeno: 

{> TiIIIOH•} + O2 → > TiIVOH + O2
•− 

(3.13) 

{> TiIVOH•}+ + H2O → > TiIVOH + H+ + OH• 
(3.14) 

Cabe indicar que en las reacciones (3.13) y (3.14) las Especies Reactivas de Oxígeno se 
encuentran soportadas en la superficie del TiO2, lo cual se observa en la Figura 3.3. En este 
sentido, la formación de los radicales hidroperóxilo se realiza con el ion superóxido 
soportado en el semiconductor (> TiIVO2

•−). 

 

Figura 3.3. Formación de ROS soportadas en TiO2 [19]. 

> TiIVO2
•− + H3O+ →> TiIVHO2

• + HO2
•  

(3.15) 

2HO2
• + 2H+ → H2O2 + O2 

(3.16) 
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3.1.2. Cálculo de brecha de banda prohibida: metodología gráfica de Tauc y 

teoría de Kubelka-Munk 

El cálculo la brecha de banda prohibida de un material resulta fundamental para analizar las 
propiedades eléctricas que este pueda presentar. En particular, el método de Tauc permite 
relacionar la energía de banda prohibida de una muestra con su coeficiente de absorción molar 
(α), para lo cual se requieren únicamente sus valores de absorbancia UV-Vis; por esto resulta más 
sencillo de aplicar en contraste con otros métodos [20].  

Según el método de Tauc, el coeficiente de absorción molar se puede expresar según la Ecuación 
(3.17): 

(𝛼 ⋅ ℎ𝜈)1 𝛾⁄ = 𝐵(ℎ𝜈 − 𝐸𝑔) 
(3.17) 

Donde h es la constante de Planck (4,136 ⋅ 10−15 eV ⋅ s), ν corresponde a la frecuencia en s−1, B 
es una constante de proporcionalidad, Eg es la brecha de banda prohibida en eV y 𝛾 indica el tipo 

de transición electrónica, en función de la posición de la banda de conducción con respecto a la 
banda de valencia (directa o indirecta) y reglas de selección de la transición (permitida o 
prohibida) [21]: 

• 1
2⁄ : Directa permitida 

• 2: Indirecta permitida 

• 3
2⁄ : Directa prohibida 

• 3: Indirecta prohibida 

A partir del trabajo presentado por P. Kubelka y F. Munk, es posible corregir el coeficiente de 
absorción aplicando la función Kubelka-Munk (F(R∞)) [22]: 

𝐹(𝑅∞) =
𝐾

𝑆
=

(1 − 𝑅∞)2

2𝑅∞
 

(3.18) 

Donde R∞ corresponde a la reflectancia de la muestra, mientras que K y S son los coeficientes de 
absorción y dispersión respectivamente. 

A partir de esta corrección se obtiene:  

(𝐹(𝑅∞) ⋅ ℎ𝜈)1 𝛾⁄ = 𝐵(ℎ𝜈 − 𝐸𝑔) 
(3.19) 

En base al gráfico (F(R∞) ⋅ ℎ𝜈)1 𝛾⁄  vs ℎ𝜈, es posible identificar la región en la que se produce un 
cambio de pendiente, donde se observa un aumento de la absorción característico de materiales 
semiconductores. La intersección en el eje x del ajuste lineal de esta zona corresponde al valor 
aproximado de la brecha de banda [22]. 

3.1.3. Requerimientos de Fotocatalizador 

Un fotocatalizador eficaz requiere [4]: 
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• Ser fotoactivo (es decir, generar un par hueco - electrón al estar expuesto a la luz). 

• Poder usarse en exposición a luz visible y/o ultravioleta 

• Ser biológica y químicamente inerte 

• Ser estable 

• Ser conveniente económicamente 

• No ser tóxico 

3.2. Tinte contaminante modelo 
El tinte contaminante a utilizar en el presente trabajo, el naranja de metilo, es un compuesto de 
fórmula química C14H14N3NaO3S, clasificado como tinte tipo “azo”, es decir, contiene uno o más 
pares de enlace doble nitrógeno – nitrógeno (−N = N −) en su estructura [17]. Es usado 
ampliamente en la industria textil, además de otras industrias como la farmacéutica, fabricación 
de papeles, procesamiento de alimentos, entre otros [23]. La Figura 3.4 presenta la estructura 
química del naranja de metilo. 

 

Figura 3.4. Naranja de metilo [23]. 

3.3. MXenes 
Los MXenes son nanomateriales compuestos por carburos y nitruros de metales de transición 
temprana con diversos grupos funcionales (por ejemplo, −F, −OH, = O, entre otros).  

Los MXenes se componen por láminas intercaladas de átomos del metal de transición 
(denominado M) y átomos de carbono o nitrógeno (denominados X), donde los grupos 
funcionales se ubican como terminaciones superficiales (denominados Tx); de esta manera, la 
fórmula general de los MXenes es Mn+1XnTx [24]. En la Figura 3.5 se presentan los elementos 
químicos que pueden presentarse en los MXenes. 

 

Figura 3.5. Tabla periódica con elementos que pueden formar MXenes [25]. 
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En función del número de láminas del material, los MXenes se pueden clasificar en [26]: 

• MXene Multi-layer/Multicapas (ML): compuesto por un gran número de láminas, las 
cuales se encuentran unidas por fuerzas de van der Waals y puentes de hidrógeno, 
provocados por la presencia de los grupos funcionales. El apilamiento de las láminas 
provoca la reducción del área activa del MXene, limitando las propiedades 
electroquímicas del material.   

• MXene Few-layer (FL): corresponde a materiales formados por máximo cinco láminas 
[27]. El MXene few-layer se obtiene a partir del método de intercalación en el MXene 
multi-layer, para lo cual se pueden usar diversos reactivos como intercalante; algunos 
ejemplos son el dimetil sulfóxido (DMSO), hidróxido de tetrametilamonio (TMAOH) e 
hidróxido de tetrabutilamonio (TBAOH), además de cationes como los iones litio (Li+) o 
hidrógeno (H+). El material obtenido presenta una modificación de la superficie y 
propiedades mecánicas superiores a la del MXene compuesto por un mayor número de 
láminas. 

• MXene Mono-layer/Monocapa: corresponde a la lámina unitaria de MXene formada en 
la intercalación. Debido a la exposición de su superficie completa, la monocapa de MXene 
presenta baja resistencia a la oxidación en un ambiente con presencia de agua u oxígeno 
[25].  

Cuando fueron descubiertos el 2011, los MXenes fueron inicialmente estudiados para su 
aplicación en las áreas de conversión y almacenamiento de energía por su alta capacidad 
gravimétrica y conductividad eléctrica [28][29]; no obstante, las áreas de aplicación de estos 
materiales se ha diversificado a lo largo de los años. Algunas aplicaciones que tienen los MXenes 
hoy en día se indican a continuación [30]: 

• Ferroelectricidad y piezoelectricidad 

• Termoelectricidad 

• Superconductividad 

• Catálisis y fotocatálisis 

• Baterías de ion litio 

• Sensores de gases 

• Almacenamiento de hidrógeno 

Hoy en día se han reportado sobre 30 tipos de MXenes distintos [28], sin embargo, entre los 
MXenes que se han sintetizado destaca el carburo de titanio Ti3C2Tx, debido al desarrollado 
estudio sobre sus técnicas y parámetros de síntesis y sus propiedades electroquímicas [31]. 

3.3.1. Ruta de Síntesis de MXenes 

El material usado comúnmente para la fabricación de MXenes corresponde a la fase MAX de 
forma Mn+1AXn, donde A corresponde a elementos como el aluminio y silicio. Para el MXene 
Ti3C2Tx, la fase MAX utilizada es Ti3AlC2. En esta, el enlace entre el titanio y aluminio tiende a ser 
metálico, lo cual impide la síntesis del MXene mediante síntesis de corte mecánico. 
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Para sintetizar MXenes se han estudiado distintos métodos a lo largo de los últimos años, los 
cuales se clasifican en top-down (reducción de estructuras de gran tamaño) y bottom-up 
(construcción de estructuras a partir de partículas de menor tamaño). En la Tabla 3.1 se resumen 
las principales técnicas de síntesis junto con sus ventajas y desventajas [32][33]. 

Tabla 3.1. Rutas de síntesis para la fabricación de MXenes. Elaboración propia. 

Tipo de Método Método Reactivo Ventajas Desventajas 

Top-down 

Grabado Térmico - 
Rompe el enlace aluminio - 

titanio. 

Rompe la estructura 

completa de la Fase MAX. 

Grabado Ácido 
con HF (directo) 

Ácido fluorhídrico 
(HF) 

Rompe eficaz y selectivamente 
el enlace aluminio - titanio, 
formando una estructura tipo 
acordeón. 

- La manipulación de HF requiere 
mayor cuidado dado que reviste 
mayor peligro. 

- Los grupos flúor desfavorecen las 
propiedades electroquímicas. 

Grabado Ácido 
con HF 
(preparado in 
situ) 

Ácido (ej. HCl, 
H2SO4) + Sal 
fluorada (ej. LiF, 
CaF2) 

- Provoca un grabado menos 
agresivo que HF. 

- Viable económicamente. 

- Provoca mayor cantidad de 
grupos superficiales oxo. 

- Requiere un paso adicional. 

- Pueden quedar residuos de fase 
MAX. 

Grabado Alcalino 
TMAOH/ NaOH/ 
KOH 

El MXene sintetizado no 
presenta grupos flúor. 

- Menor producción de láminas 

- Escalabilidad limitada. 

- Producción de TiO2 de forma 
secundaria. 

Grabado con Sal 
Fundida 

Sales fluoradas o 
cloradas 

El MXene sintetizado no 
presenta grupos flúor. 

- Usado principalmente para 
formación de MXenes con 
nitrógeno. 

- Altos tiempos de reacción. 

- Puede implicar la formación de 
Fases MAX secundarias. 

Grabado 
Electroquímico 

Electrolitos como 
HCl, NaCl, NH4Cl, 
entre otros 

- El MXene sintetizado no 
presenta grupos flúor. 

- No se requiere alta 
concentración de reactivos. 

- Forma una estructura de tipo 
acordeón de manera eficaz. 

Puede romper el enlace con el 
Titanio, formando especies 
derivadas de carbono. 

Bottom-Up 

Deposición 
química de vapor 

- 
Permite fabricar MXene de 
distintos metales de transición. 

- No ha podido producir monocapas 
de MXene. 

- Produce formas heterogéneas. 

Método de Molde 
Óxidos de metales 
de transición, 
diciandiamida 

Forma una estructura porosa y 
láminas delgadas. 

El estudio de esta técnica para 
sintetizar MXenes es limitado. 

3.3.2. Funcionalización en MXenes 

A pesar de las ventajas que presentan los MXenes, su escasa estabilidad en ambientes oxigenados 
y fácil apilamiento de sus láminas han limitado un mayor estudio en torno al material [34]. En esta 
línea e inspirándose en las técnicas de dopaje del grafeno, se ha estudiado la funcionalización de 
MXenes con distintas moléculas para optimizar sus propiedades [35]. Algunas ventajas que 
pueden presentar la funcionalización de MXenes son [36]: 

• Pueden transformar sitios inertes del MXene en sitios electroquímicamente activos, 
mejorando la conductividad del material. 
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• Ajusta la estructura electrónica del material modificando propiedades magnéticas. 

• Mejora el rango fotométrico, mejorando los efectos fotoeléctricos del material. 

• Ajusta las propiedades superficiales y la banda prohibida del material para mejorar su 
rendimiento catalítico. 

Algunas técnicas de síntesis de MXene funcionalizado son la sinterización térmica, recocido 
térmico, síntesis solvotermal o hidrotermal, coprecipitación, entre otros. 

3.4. Estado del Arte: Síntesis y Aplicación de Ti3C2Tx en degradación 
de tintes 

3.4.1. Síntesis de Ti3C2Tx 

En base a las ventajas y desventajas presentadas anteriormente y considerando los criterios de 
obtención de resultados óptimos y seguridad, la ruta de síntesis utilizada fue la de grabado ácido 
con ácido fluorhídrico preparado in situ. En la Figura 3.6 se resume de forma gráfica el 
procedimiento de grabado ácido usando ácido clorhídrico y fluoruro de litio, cuyos pasos se 
presentan a continuación. 

 

Figura 3.6. Diagrama de Síntesis de Ti3C2Tx usando grabado químico in situ. Adaptada de R. Bian [37]. 

3.4.1.1. Preparación de ácido fluorhídrico 

El ácido fluorhídrico es un químico peligroso que requiere extremo cuidado al manipularse. Por 
otro lado, la reacción entre fase MAX y ácido fluorhídrico es altamente exotérmica [38], lo que 
genera riesgos adicionales de salpicaduras e inhalación de vapores tóxicos. En esta línea, es 
posible formar MXenes con la combinación de sales fluoradas como fluoruro de litio (LiF) y ácidos 
menos dañinos como ácido clorhídrico (HCl), formando in situ y de forma parcial los iones 
derivados del ácido fluorhídrico: protones (H+) e iones flúor (F−). Por otro lado, se ha estudiado 
que la adición del catión Li+ permite un mayor delaminado de las láminas de MXene [39]. 

3.4.1.2. Grabado Químico 

Las Ecuaciones (3.20), (3.21) y (3.22) presentan el grabado químico selectivo para remover el 
aluminio, formando Ti3C2Tx. Los iones formados de HF interactúan con los átomos de titanio, 
rompiendo los enlaces metálicos Al – Ti (Ec. (3.20)), y generando grupos superficiales hidroxilo al 
reaccionar con agua (Ec. (3.21)) y flúor al reaccionar con ácido fluorhídrico (Ec. (3.22)) [40]. 

2𝑇𝑖3𝐴𝑙𝐶2 + 6𝐻𝐹 → 2𝐴𝑙𝐹3 + 3𝐻2 + 2𝑇𝑖3𝐶2 

(3.20) 
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𝑇𝑖3𝐶2 + 2𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖3𝐶2(𝑂𝐻)2 + 𝐻2 

(3.21) 

𝑇𝑖3𝐶2 + 2𝐻𝐹 → 𝑇𝑖3𝐶2𝐹2 + 𝐻2 

(3.22) 

En el proceso de grabado se requiere un adecuado control de parámetros como la temperatura y 
tiempo de reacción, para evitar la formación de subproductos como precipitado de fluoruro de 
aluminio (AlF3), o carbono derivado de carburos. Por otro lado, la concentración de reactivos 
adecuada permite un delaminado exitoso sin la formación de defectos de vacantes (derivados de 
la remoción de átomos de titanio). 

El proceso de grabado químico forma multicapas de MXene ordenadas en estructura de 
acordeón. Para formar few-layer MXene, se requiere un posterior paso de delaminado. 

3.4.1.3. Delaminado 

El delaminado de los MXenes permite maximizar su área superficial y propiedades asociadas a 
esta. Para esto, se adicionan moléculas orgánicas (por ejemplo, urea, dimetilsulfóxido, o 
hidracina) o cationes metálicos, que se intercalan en las láminas de MXene, debilitando la unión 
entre estas y facilitando su separación en monocapas; seguido de agitación o sonicado en agua. 

En el caso de la síntesis de grabado químico con ácido fluorhídrico preparado in situ, el intercalado 
espontáneo expande el espacio entre láminas de manera más eficiente en contraste a un 
agregado posterior de intercalante. Por esto, no se requiere agregar un intercalante o paso 
adicional. 

Cabe indicar que la existencia de intercalantes entre las láminas de MXene afecta 
significativamente la estabilidad, estructura electrónica, propiedades eléctricas y mecánicas y 
química de superficie de este [25]. 

3.4.2. Aplicación de Ti3C2Tx en degradación de tintes 

Los MXenes presentan propiedades favorables para la fabricación y uso de estructuras en 
fotocatálisis, tales como [25][40]: 

✓ Estructura conformada con láminas de tamaño nanométricas y conductividad asociada a 
la migración de carga hacia su superficie. 

✓ Abundantes grupos funcionales. 

✓ Actividad redox facilitada por las láminas de metales de transición. 

✓ Estabilidad química. 

En la Tabla 3.2 se presentan los valores de brecha de banda prohibida y longitud de onda teóricos 
para Ti3C2Tx con y sin dopaje de TiO2.  
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Tabla 3.2. Valores teóricos de banda prohibida y longitud de onda junto a su ubicación en el espectro de 
luz. Elaboración propia. 

 Banda prohibida [eV] Longitud de Onda [nm] Espectro Referencia 

Ti3C2Tx 1,75 709 Visible [41] 

TiO2/Ti3C2Tx 2,11 587,6 Visible [42] 

Para optimizar la degradación de tintes, se recomienda la funcionalización de MXene con el fin de 
modificar su brecha de banda prohibida hacia valores levemente mayores, que permitan la 
formación del par hueco-electrón a un rango de luz cercana al espectro UV-visible y también más 
amplio [43]. 

Dentro del área de la fotocatálisis, se han estudiado diversos materiales para el dopaje de MXenes 
debido a su prometedor rendimiento, entre los que destacan el nitruro de carbono grafítico (g – 
C3N4) y oro (Au), dado que permiten un amplio rango de banda prohibida para permitir la 
degradación de compuestos tóxicos en luz visible o ultravioleta, y habilitar espacios en su 
superficie para el desarrollo de reacciones REDOX.  

Un material altamente estudiado para ser dopado en el MXene es el TiO2 debido a su alta 
actividad fotocatalítica y propiedades fisicoquímicas, donde el soporte en Ti3C2Tx suprime la 
recombinación del par hueco-electrón [44]. En particular, la formación in situ del TiO2 mediante 
oxidación controlada permite mayor adherencia en el MXene y promueve la transferencia de 
carga interfacial de los portadores de carga [45]. Cabe indicar que para una mejora en la actividad 
fotocatalítica del material, el TiO2 a formarse debe ser en fase anatasa, debido a que el portador 
de carga se mantiene más tiempo sin recombinar que en sus otras fases (rutilo y brookita) [46]. 

Las posibles reacciones de degradación fotocatalítica de tintes propuestas por V.T. Quyen [47] se 
presentan a continuación, donde los electrones migran rápidamente de la banda de conducción 
del TiO2 al Ti3C2Tx debido a su alta conductividad y propiedades mecánicas, provocando una 
mayor separación del par electrón-hueco. Estos se depositan en una barrera formada en la 
interfase del TiO2/Ti3C2Tx denominada barrera de Shottky, lo que provoca la disminución de la 
recombinación de portadores de carga [45].  

𝑇𝑖𝑂2 + ℎ𝜈 → 𝑇𝑖𝑂2(𝑒− + ℎ+) 

(3.23) 

𝑇𝑖𝑂2(𝑒− + ℎ+) + 𝑇𝑖3𝐶2𝑇𝑥 → 𝑇𝑖𝑂2(ℎ+) + 𝑇𝑖3𝐶2𝑇𝑥(𝑒−) 

(3.24) 

𝑇𝑖𝑂2(ℎ+) + 𝑂𝐻− → 𝑇𝑖𝑂2 + 𝑂𝐻• 

(3.25) 

𝑇𝑖3𝐶2𝑇𝑥(𝑒−) + 𝑂2 → 𝑇𝑖3𝐶2𝑇𝑥 + 𝑂2
•− 

(3.26) 

𝑅𝑂𝑆 + 𝑡𝑖𝑛𝑡𝑒 → 𝑃𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠 𝑑𝑒𝑔𝑟𝑎𝑑𝑎𝑑𝑜𝑠 
(3.27) 

El procedimiento descrito anteriormente se presenta también en la Figura 3.7. 
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Figura 3.7. Degradación de tintes orgánicos usando TiO2/Ti3C2Tx [48]. 

Se realizó un estudio del estado del arte de la síntesis de Ti3C2Tx funcionalizado con distintos 
compuestos para la degradación de tintes contaminantes, con el fin de evaluar los parámetros y 
condiciones de síntesis y pruebas fotocatalíticas. Este se realizó considerando artículos de los 
últimos años, donde se sintetizó Ti3C2Tx con técnica de grabado químico usando ácido fluorhídrico 
comercial o in situ, para la degradación de los tintes naranja de metilo (MO), rojo de metilo (MR), 
azul de metileno (MB) y rodamina B (RhB). Cabe indicar que en la mayoría de los casos los tintes 
utilizados tienen concentración 10 o 20 mg/L, con dosis (definida como la relación entre masa de 
sólido y volumen del tinte) típicas de 1 g/L.  

Los resultados se presentan en la Tabla A.1, disponible en el Anexo A. Los tiempos de exposición 
fluctúan entre los 40 y 150 minutos (con excepciones), logrando porcentajes de remoción 
mayores para el azul de metileno, rodamina B y naranja de metilo. 

Por otro lado, el Ti3C2Tx presenta mayor rendimiento de degradación al ser funcionalizado, en 
particular para aquellos materiales que tienen mayor valor de brecha de banda prohibida; un 
ejemplo es el caso de la degradación de naranja de metilo usando BaTiO3/Ti3C2Tx, donde el 
titanato de bario (BaTiO3) presenta un valor de brecha de 2,31 eV, aumentando el rango de 
longitud de onda que puede absorber el híbrido [49]. En particular, se evidencia que los 
porcentajes de remoción aumentan para todos los tintes al agregar TiO2. 

Los porcentajes de degradación resultan variables en función del tipo de material dopante, 
técnica de síntesis, tinte usado y tipo de luz a la que es expuesta. Además, otro parámetro que 
según estudios tiene efecto en la degradación es el pH de la solución, donde se ha evidenciado 
que el porcentaje de remoción resulta mayor en pH ácido, los que permiten promover el 
movimiento de electrones [50]. 

Por otro lado, y a pesar de sus resultados positivos presentados para distintos materiales, el azul 
de metileno se considera en ocasiones inadecuado para ser usado en pruebas de fotocatálisis, 
debido a que al ser expuesto a la luz ocurre la reacción de fotoabsorción del tinte, lo cual impide 
que se pueda confirmar que los valores obtenidos sean a causa de la degradación del tinte por 
acción del fotocatalizador [51]. 

  



 
 

17 
 

4. Metodología 
4.1. Preparación de Ti3C2Tx multicapas (ML-Ti3C2Tx) 

El procedimiento de síntesis de Ti3C2Tx MXene multicapas se basa en el trabajo realizado por S.J. 
Kim [52] modificado. La proporción molar utilizada entre fluoruro de litio y fase MAX es 1:7,5. 
Para la síntesis de Ti3C2Tx es necesario tener en consideración: 

• Para la preparación in situ del ácido fluorhídrico, se recomienda el uso de medidas 
adicionales a las utilizadas regularmente en un laboratorio. Para el proceso de grabado, 
se recomienda el uso de una pechera de cuero, guantes adicionales de goma y escudo 
facial para evitar posibles salpicaduras a la piel. Además, se debe tener en consideración 
que todo procedimiento en el que se manipule este reactivo (incluso durante el trasvasije 
posterior al grabado), se debe realizar bajo una campaña de extracción [53]. 

• Dado el carácter corrosivo del ácido fluorhídrico en presencia de vidrio, durante el proceso 
de grabado químico se debe utilizar un vaso de teflón con tapa. Se recomienda agregar 
una abertura a la tapa para la extracción de los vapores emitidos [53]. 

• Para facilitar la recuperación de muestra después de un filtrado al vacío, se puede secar la 
membrana de politetrafluoroetileno (PTFE) en una estufa a 60°C durante 1 hora. 

• Las muestras de Ti3C2Tx se oxidan fácilmente en ambientes con altas concentraciones de 
O2. Ante esto, se recomiendan dos métodos para asegurar la estabilidad del MXene 
durante su almacenamiento [34]: 

o Guardar el material en polvo en un ambiente de argón y envuelto en papel 
aluminio para evitar su exposición a la luz; 

o Almacenar el MXene en solución acuosa minimizando la exposición al aire, a una 
temperatura menor a 5°C. 

La síntesis de Ti3C2Tx consiste en los pasos que se describen a continuación: 

1. Masar 0,5 g de fluoruro de litio, y mezclar con 5 mL de ácido clorhídrico 9 M, agitando en 
un vaso de teflón a temperatura ambiente sobre un agitador magnético, a 300 rpm durante 
10 minutos. 

2. Masar 0,5 g de fase MAX y agregar a la solución preparada en el paso 1, a una tasa de 100 
mg/5 min. 

3. Agitar la solución obtenida a una velocidad de 300 rpm en un baño de glicerina a 50°C, sobre 
una placa calefactora durante 24 horas. 

4. Una vez finalizadas las 24 horas, trasvasijar la solución en tres tubos Falcon de 50 mL con 
fondo redondo. 

5. Llenar los tubos con agua destilada hasta alcanzar 45 mL de volumen, agitando 
manualmente. Centrifugar las soluciones resultantes a una velocidad de 12.000 rpm, por 10 
minutos. 

6. Descartar el sobrenadante de cada tubo, teniendo precaución de que el líquido descartado 
sea transparente; donde se mide su pH usando un papel indicador de pH. 
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7. Repetir los últimos dos pasos hasta obtener un pH aproximado a 6, para lo cual se necesitan 
en promedio 10 repeticiones. 

8. Despegar la muestra sólida agitando manualmente cada tubo. Filtrar el líquido obtenido al 
vacío, usando una membrana de PTFE de 47 mm de diámetro, con un tamaño de poro de 
0,22 µm, la cual es previamente humedecida con etanol de grado técnico para permitir el 
paso de agua. 

9. Recuperar la muestra usando una espátula. Luego, secar la muestra en una estufa de vacío 
a 70°C, a -0,09 MPa, durante 24 horas. 

10. Moler la muestra usando un mortero ágata, hasta obtener un polvo de tamaño pequeño. 

11. Almacenar la muestra para su posterior caracterización. 

El procedimiento descrito anteriormente se resume de manera esquematizada en la Figura 4.1. 

 

Figura 4.1. Pasos principales en la preparación de ML-Ti3C2Tx. Elaboración propia. 

4.2. Preparación de few-layer Ti3C2Tx (FL-Ti3C2Tx) 
La obtención de few-layer Ti3C2Tx MXene se realizó en base al procedimiento de delaminado 
realizado por S.J. Kim modificado [52], consistente en los pasos descritos a continuación: 

1. Masar 0,2 g de ML-Ti3C2Tx MXene, y mezclar con 30 mL aproximadamente de agua 
destilada en un vaso de precipitados de 100 mL. 

2. Sonicar usando un baño ultrasónico marca Biobase, modelo UC-30SD; a una frecuencia de 
80 kHz en agua helada durante 1 hora. 
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3. Recuperar la muestra. Luego, secar la muestra en una estufa de vacío a 70°C, a -0,09 MPa, 
durante 24 horas. 

4. Moler la muestra usando un mortero ágata, hasta obtener un polvo de tamaño pequeño. 

5. Almacenar la muestra para su posterior caracterización. 

La Figura 4.2 resume gráficamente el procedimiento descrito anteriormente. 

 

Figura 4.2. Pasos principales en la preparación de FL-Ti3C2Tx. Elaboración propia. 

Cabe indicar que el delaminado se puede realizar durante la síntesis (antes de secar la muestra), 
o con una muestra almacenada anteriormente.  

4.3. Preparación de Ti3C2Tx con TiO2 (TiO2/Ti3C2Tx) 
La funcionalización del MXene con TiO2 fue realizada a partir de una oxidación solvotermal 
utilizando isopropanol ((CH3)2CHOH) como solvente, basándose en el procedimiento realizado por 
H. Zheng, el cual optimiza las propiedades de la interfase entre el TiO2 y el MXene [42]. El 
procedimiento para funcionalizar Ti3C2Tx consiste en los pasos especificados a continuación: 

1. Masar 0,2 g de Ti3C2Tx MXene, ya sea multicapa o few-layer, y agregar 16 mL de 
isopropanol ((CH3)2CHOH). 

2. Dispersar en baño ultrasónico a 80 kHz, durante 30 minutos. 

3. Trasvasijar la solución obtenida en un reactor de teflón y calentar a 190°C durante 24 
horas. 

4. Una vez transcurrido el tiempo de reacción, pasar la solución a tubos Falcon de 50 mL, y 
centrifugar a 8.000 rpm durante 30 minutos. 

5. Secar la muestra en una estufa de vacío a 70°C, a -0,09 MPa, durante 24 horas. 

6. Moler la muestra usando un mortero ágata, hasta obtener un polvo de tamaño pequeño. 
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7. Almacenar la muestra para su posterior caracterización. 

El procedimiento de funcionalización es presentado gráficamente en la Figura 4.3. 

 

Figura 4.3. Pasos principales en la preparación de TiO2/Ti3C2Tx. Elaboración propia. 

4.4. Técnicas de Caracterización 
Las muestras obtenidas de las síntesis se caracterizaron usando distintas técnicas, para poder 
estudiar su morfología y composición; de esta forma es posible evaluar los procedimientos 
realizados y sus parámetros y comparar los resultados obtenidos con los esperados. 

Además, se utilizó la técnica de Espectrofotometría UV-Visible para la medición de absorbancias 
de los tintes en el proceso de degradación fotocatalítica. 

4.4.1. Espectroscopía Raman 

La Espectroscopía Raman basa su funcionamiento en la modificación de la frecuencia de un haz 
de luz al interactuar con la muestra. Una fuente de luz de alta intensidad emite un haz que 
interactúa con la muestra. Debido a las vibraciones moleculares de esta, se emiten tipos de 
dispersiones: Rayleigh (donde λdif = λhaz), Stokes Raman (λdif > λhaz) y Anti-Stokes Raman (λdif < 
λhaz) (Figura 4.4). Las dispersiones de Stokes Raman y Anti-Stokes Raman son detectadas por el 
equipo formando un espectro que entrega información sobre la estructura, simetría y enlaces 
de la molécula [54]. 
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Figura 4.4. Tipos de difracción cuando el haz de luz interactúa con una muestra [55]. 

El funcionamiento descrito anteriormente se resume gráficamente en la Figura 4.5. 

 

Figura 4.5. Esquema de funcionamiento de Espectrómetro Raman [56]. 

La Figura 4.6 presenta los espectros esperados para una muestra de Ti3AlC2 (verde), Ti3C2Tx 
(rojo), TiO2/Ti3C2Tx (azul), y para el TiO2 (negro). En la formación del MXene se observa que los 
picos ubicados en aproximadamente 180 y 270 cm-1, característicos de las vibraciones de los 
enlaces Ti-Al desaparecen a causa de la remoción del aluminio durante el grabado, mientras que 
los picos característicos de las vibraciones de los enlaces Ti-C (ubicados aproximadamente en 
400 y 600 cm-1) se debilitan, lo cual está provocado por la separación de las láminas debido a la 
presencia de intercalantes. Por otro lado, en TiO2/Ti3C2Tx se evidencia la aparición de picos en 
146, 396, 516 y 638 cm-1, los cuales se correlacionan con la formación de TiO2 en la estructura 
[57].  
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Figura 4.6. Espectro de Raman esperado para Ti3AlC2, Ti3C2Tx, TiO2/Ti3C2Tx y TiO2 [57]. 

El equipo utilizado para realizar la Espectroscopía Raman en las muestras fue un espectrómetro 
Raman Witec Alpha 300, con un láser de 532 nm como excitación. 

4.4.2. Difracción de Rayos X (DRX) 

La Difracción de Rayos X es una técnica de caracterización con la cual es posible determinar 
parámetros relacionados a la estructura de una muestra tales como sus fases, cristalinidad, 
tamaño de grano, entre otros [58]. Esta consiste en la emisión de rayos X, los cuales interactúan 
y son dispersados por la muestra en distintos ángulos, tal como se presenta en la Figura 4.7. 

 

Figura 4.7. Esquema de funcionamiento de Difractómetro de Rayos X [59]. 

Los rayos difractados son medidos por un detector según su ángulo. La lectura de la muestra 
ocurre cuando la interacción entre los rayos y la muestra producen interferencias producidas. 

En este caso, se cumple la ley de Bragg, que relaciona la longitud de onda de los rayos X (λ) con 
el ángulo de difracción (θ): 
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𝑛𝜆 = 2𝑑𝑠𝑖𝑛𝜃 

(4.1) 

Donde n es un integrador entero y d corresponde a la distancia entre los planos de la red. En la 
Figura 4.8 se presenta de forma gráfica la ley de Bragg. 

 

Figura 4.8. Representación gráfica de la Ley de Bragg [60]. 

Debido a que las estructuras cristalinas se caracterizan por tener un orden periódico de átomos 
o iones, cada sólido cristalino tiene un patrón de difracción de Rayos X único, lo que permite la 
existencia de bases de datos con los patrones de distintos materiales para su comparación 
[61][62]. 

 

Figura 4.9. a) Patrones de difracción de rayos X para Ti3AlC2 y Ti3C2Tx sintetizado con HCl y LiF a distintas 
temperaturas de grabado. b) Relación Aluminio/Titanio en la síntesis de MXene a distintas temperaturas 

[63]. 

La Figura 4.9a muestra los patrones obtenidos para la síntesis de Ti3C2Tx utilizando ácido 
clorhídrico y fluoruro de litio, contrastando con su precursor Ti3AlC2. Se evidencia que, a medida 
que se aumenta la temperatura, disminuye el pico que presenta Ti3AlC2 a los 38,8°, lo que se 
acompaña con el corrimiento a la izquierda del pico a 9,8°. Esto se explica por el consumo de 
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Ti3AlC2 para formar Ti3C2Tx, lo que se cuantifica en la Figura 4.9b, donde es posible ver que la 
menor relación entre aluminio y titanio se da a una temperatura de 50°C [63]. 

 

Figura 4.10. Patrón de difracción esperado para Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx [42]. 

En la Figura 4.10 se presentan los patrones esperados para Ti3C2Tx y para TiO2/Ti3C2Tx sintetizado 
a distintas temperaturas, donde TT-190 corresponde al proceso de oxidación a 190 °C [42]. Por 
otro lado, en las muestras de TiO2/Ti3C2Tx se evidencian picos de difracción a valores de 25,3°, 
37,8°, 48,1°, 54,0° y 55,1°, correspondientes a los planos (101), (004), (200), (105) y (211), 
característicos a la estructura anatasa del TiO2 [64]. 

Para la difracción de rayos X, se utilizó el difractómetro Bruker D8 Advance de la Facultad de 
Ciencias Físicas y Matemáticas de la Universidad de Chile.  

4.4.3. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) 

La Microscopía Electrónica de Barrido permite la observación morfológica y topográfica de una 
muestra; es decir, su tamaño y forma, junto con las características de su superficie. El 
funcionamiento de esta técnica se basa en un microscopio electrónico, que usa un haz de 
electrones que reaccionan con la muestra para producir una imagen magnificada [65]. En la Figura 
4.11 se presenta un esquema con los componentes de un microscopio electrónico de barrido. 
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Figura 4.11. Esquema de funcionamiento de Microscopio Electrónico de Barrido [66]. 

Como es posible apreciar de la Figura 4.11, la fuente de electrones emite el haz formado por 
electrones primarios, el cual es acelerado por el ánodo y enfocado a través de los distintos lentes. 
Cuando los electrones primarios interactúan con la muestra emiten una serie de electrones con 
igual energía denominados electrones secundarios, y rayos X; estos son detectados y amplificados 
para formar una imagen de la muestra [66]. Un microscopio electrónico de barrido posee una 
resolución que le permite analizar un tamaño de partícula de hasta 100 nm, lo cual resulta una 
ventaja sustancial en contraste a otros tipos de microscopios [65]. 

 

(a)Ti3C2Tx sintetizado a partir de HF [67]. (b) Ti3C2Tx sintetizado con LiF y HCl [63]. 

Figura 4.12. Imágenes SEM referenciales para Ti3C2Tx, en función de la técnica de síntesis utilizada 
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La Figura 4.12 muestra los resultados esperados al caracterizar Ti3C2Tx usando la técnica de 
microscopía electrónica de barrido. La síntesis a partir de grabado con ácido fluorhídrico 
comercial (Figura 4.12a) genera estructuras con una mayor definición de su forma de acordeón, 
obteniéndose también partículas de menor tamaño. Por otro lado, al hacer el grabado con 
fluoruro de litio y ácido clorhídrico (Figura 4.12b) se obtienen estructuras con menor cantidad de 
capas, aumentando de esta manera su área superficial. 

Además, los resultados de la técnica de microscopía electrónica de barrido permiten analizar el 
efecto del delaminado de una muestra de MXene. En la Figura 4.13 se puede observar que, tras 
delaminar en agua, se obtiene partículas compuestas por una cantidad pequeña de láminas, lo 
cual se ve facilitado por el intercalado de iones provenientes del grabado químico con ácido 
clorhídrico y fluoruro de litio.  

 

(a) ML-Ti3C2Tx.     (b) FL- Ti3C2Tx. 

Figura 4.13. Imágenes SEM esperadas para Ti3C2Tx en función del número de láminas[68]. 

La Figura 4.14 presenta la estructura esperada para TiO2/Ti3C2Tx, donde es posible evidenciar un 
cambio topográfico asociado a la formación de TiO2 sobre la superficie del MXene. 

 

Figura 4.14. Imagen SEM esperada para TiO2/Ti3C2Tx [42]. 

La Microscopía Electrónica de Barrido de las muestras se realizó en el equipo Thermo Fisher 
INSPECT-F50 de la Facultad de Ciencias Químicas y Farmacéuticas de la Universidad de Chile.  
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4.4.4. Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

La Microscopía Electrónica de Transmisión es una técnica en la cual es posible observar la 
superficie de una muestra. Su funcionamiento se basa en la emisión de un haz de electrones 
primarios, acelerado por el ánodo y enfocado por lentes, hasta traspasar la muestra. Los 
electrones difractados impactan contra una pantalla en la que se obtiene una imagen contraste 
[69]. Lo anterior se puede observar de manera gráfica en la Figura 4.15. La resolución de un 
microscopio electrónico de transmisión permite analizar partículas menores a 100 nm [70] ; no 
obstante, su limitación para ver la muestra en tres dimensiones junto con su alta preparación 
(dado que requiere una muestra de delgado grosor para la transmisión a través de esta) 
presentan inconvenientes en esta técnica [66]. 

 

Figura 4.15. Esquema de funcionamiento de Microscopio Electrónico de Transmisión [66]. 

La Figura 4.16 presenta los resultados esperados de caracterización TEM para Ti3C2Tx con 
diferente cantidad de láminas, donde se puede observar que ML-Ti3C2Tx muestra una imagen 
con mayor contraste a causa del aumento en el número de láminas de la partícula. 
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(a) FL-Ti3C2Tx.         (b)ML-Ti3C2Tx. 

Figura 4.16. Imágenes TEM esperadas para Ti3C2Tx en función del número de láminas [71].  

Además, en la Figura 4.17 se muestran los resultados esperados para TiO2/Ti3C2Tx, donde queda 
en evidencia la diferencia morfológica que existe entre las zonas donde se tiene Ti3C2Tx y las que 
presentan TiO2. 

 

Figura 4.17. Imágenes TEM esperadas para TiO2/Ti3C2Tx [42]. 

Las imágenes TEM para el presente estudio fueron obtenidas en el equipo Thermo-Fisher Tecnai 
F20 G2 STWIN de la Facultad de Ciencias Físicas y Matemáticas de la Universidad de Chile.  

4.4.5. Espectroscopía de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS) 

La Espectroscopía de Rayos X de Energía Dispersiva es un método para identificar y cuantificar 
composiciones atómicas de una muestra. El detector de EDS puede venir incorporado en un 
Microscopio Electrónico de Barrido o Transmisión, donde capta y analiza las longitudes de onda 
emitidas por la muestra al interactuar con los electrones primarios, asignándolas a los elementos 
químicos presentes [72]. 
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Figura 4.18. Espectro esperado para Ti3C2Tx [73]. 

En la Figura 4.18 se puede observar el espectro de EDS esperado para Ti3C2Tx, donde es posible 
notar la remoción del aluminio y la presencia de grupos funcionales flúor e hidroxo. Cabe indicar 
que el espectro y porcentajes atómicos obtenidos pueden variar en función de la lámina de 
MXene analizada, no obstante, los elementos que componen el material se mantienen.  

La Espectroscopía de Rayos X de Energía Dispersiva se realizó en los Microscopios Electrónicos de 
Barrido y Transmisión de la Universidad de Chile Indicados anteriormente.  

4.4.6. Espectrofotometría UV-Visible 

La Espectrofotometría UV-Visible es una técnica de caracterización que permite determinar la 
absorbancia de una muestra. En esta, la especie se expone a luz en un rango dentro del espectro 
UV-Vis, de las que absorbe las longitudes asociadas a la energía necesaria para excitar un 
electrón a un nivel energético superior [74], tal como se presenta en la Figura 4.19. 

 

Figura 4.19. Transición electrónica a un nivel de energía superior por exposición a luz UV-Vis [74]. 

Lo descrito anteriormente se grafica en la Figura 4.20. 
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Figura 4.20. Esquema de funcionamiento de Espectrofotómetro UV-Visible [74]. 

Para una especie en solución y si esta se encuentra a bajas concentraciones, se puede relacionar 
la absorbancia medida (A) con la concentración (C) a partir de la ley de Lambert Beer, presentada 
en la Ecuación (4.2) [75]. 

𝐴 = log10

𝐼0

𝐼
= 𝜖 ⋅ 𝐶 ⋅ 𝑙  

(4.2) 

Donde I es la intensidad de la luz transmitida, I0 corresponde a la intensidad de referencia, ϵ es 
el coeficiente de extinción molar en unidades de M−1cm−1 y l indica el largo de la cubeta en cm. 
De esta forma, desarrollando la curva de calibración para la especie utilizando concentraciones 
conocidas es posible obtener una ecuación para determinar la concentración. 

Por otro lado, es posible medir el espectro UV-Visible de una muestra en fase sólida al 
encontrarse como polvo, lo que permite determinar propiedades ópticas del material según el 
método de Tauc y teoría de Kubelka-Munk descritos en la Sección 3.1.2. Para lo anterior, se 
utilizó el equipo Evolution 220 UV-Visible Spectrophotometer de la Facultad de Ciencias Físicas y 
Matemáticas de la Universidad de Chile. 

4.4.7. Fluorimetría 

La técnica de espectroscopía de fluorescencia o fluorimetría se basa en la emisión de luz que, al 
incidir en una muestra, se excita presentando un salto de un electrón a un nivel superior de 
energía. Cuando el electrón vuelve a su estado fundamental emite luz fluorescente, la cual es 
detectada y presentada como un espectro de emisión [76]. El funcionamiento anteriormente 
descrito se presenta en la Figura 4.21. 
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Figura 4.21. Funcionamiento de un espectrofluorímetro [76]. 

En particular, es posible usar la técnica de espectroscopía de fluorescencia para cuantificar la 
formación de radicales hidroxilo ante la exposición de una muestra a la luz UV. Para esto, se 
utiliza como solvente una solución de ácido tereftálico (C6H4(COOH)2). La formación de radicales 
hidroxilo en una solución de ácido tereftálico forma ácido 2-hidroxitereftálico (C8H6O5), pasando 
de no ser fluorescente a presentar alta fluorescencia a 425 nm [77]. 

Para medir la formación de radicales hidroxilo, se siguió el procedimiento desarrollado por M. 
Rosales [77], descrito a continuación: 

1. Preparar 1 litro de solución de hidróxido de sodio (NaOH) 2 ⋅ 10−3 M. 

2. Usando la solución de NaOH, preparar 0,5 L de solución de ácido tereftálico 5 ⋅ 10−4 M. 

3. Realizar una prueba fotocatalítica usando 200 mg de material en 200 mL de solución de 
ácido tereftálico, según lo reportado en la Sección 4.5. 

4. Una vez obtenidas las muestras, estas son medidas en el equipo PerkinElmer LS 55 
Fluorescence Spectrometer de la Facultad de Ciencias Físicas y Matemáticas de la 
Universidad de Chile. El funcionamiento de este equipo se describe en el Anexo B.  

5. A partir de los resultados y usando la curva de calibración para el ácido tereftálico para 

el filtro usado en el espectrofluorímetro, se calcula la concentración de OH• en 
𝜇𝑀

𝑔
.  

4.5. Ensayos Fotocatalíticos 
Previo a la realización de los ensayos fotocatalíticos, se realizaron pruebas de oscuridad con las 
muestras para las muestras usando una solución 20 mg/L del tinte, con el fin de determinar el 
tiempo requerido para la adsorción del tinte en oscuridad. Mientras que las muestras de 
TiO2/Ti3C2Tx completaron el proceso de adsorción tras 2 horas, las de Ti3C2Tx tardaron más de 5 
horas en completar el proceso. Además, estas muestras adsorben sobre el 60% del tinte, lo cual 
dificulta la observación de la degradación fotocatalítica. Debido a estos factores, se optó por 
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incluir un periodo de 2 horas para la adsorción en cada prueba; asimismo, para comparar el 
rendimiento de los materiales se incluyó una prueba de oscuridad en paralelo a cada prueba 
fotocatalítica, que permita analizar e identificar los fenómenos de degradación y adsorción 
presentes en cada material.  

La preparación de las pruebas de degradación de tintes se realizó a partir de los siguientes pasos: 

1. Preparar una solución de naranja de metilo. Para el presente estudio se utilizaron dos 
concentraciones: 10 mg/L y 20 mg/L. 

2. Masar la muestra y agregar solución de naranja de metilo hasta alcanzar 200 mL. 

3. Sonicar durante 10 minutos en condiciones de oscuridad en un baño ultrasónico. 

4. La solución se dispone en un reactor con chaqueta y barra agitadora, conectado al flujo 
de agua para evitar su evaporación, en un montaje compuesto por una caja acrílica de 
25x25x40 cm, forrada con Lámina Sun-Gard de Interfilm ©, con un sacado superior de 
10x10 cm, donde se ubica una ampolleta UV 365 nm de 115 V y 100 W sin filtro de luz 
visible. 

5. Dejar la solución por 2 horas en oscuridad a agitación alta, tomando muestras cada 1 
hora. 

6. Encender la ampolleta UV. 

7. La solución se mantiene a una agitación alta bajo la exposición a la ampolleta UV durante 
5 a 6 horas, tomando muestras cada 1 hora. 

En el Anexo C se presenta la curva de calibración para el naranja de metilo, lo que permite 
obtener una ecuación para determinar la concentración según las mediciones de absorbancia. 

Para las mediciones de absorbancia se tomaron muestras de la solución en intervalos de cada 1 
hora. La muestra es filtrada al vacío usando una membrana de fluoruro de polivinilideno (PVDF) 
hidrofílica de 0,22 μm, para posteriormente recuperar el líquido filtrado en una cubeta para 
espectrometría. Esta se ingresa a un equipo Jasco V-530 UV/Vis Spectrophotometer disponible 
en la Facultad de Ciencias Físicas y Matemáticas de la Universidad de Chile para medir la 
absorbancia de la muestra a una longitud de onda de 465 nm [78]. 

A partir de lo anteriormente descrito, es posible obtener el porcentaje de degradación, según lo 
presentado en la Ecuación (4.3). 

%𝑑𝑒𝑔 =
𝐶0 − 𝐶𝑓

𝐶0
⋅ 100  

(4.3) 

Donde 𝐶0 es la concentración del tinte al encender la luz UV, mientras 𝐶𝑓 corresponde a la 

concentración una vez finalizada la exposición a la luz [79]. 

Por otro lado, se puede determinar la constante cinética a partir del ajuste de la expresión 
ln(𝐶0/𝐶), considerando la aproximación a una cinética de primer orden [80]: 

ln (
𝐶0

𝐶
) = 𝑘𝑎𝑝𝑝𝑡 

(4.4)  
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5. Resultados y Discusión 
5.1. Caracterización de Materiales 

5.1.1. Espectroscopía Raman 

En la Figura 5.1 se presentan los espectros Raman obtenidos para las muestras de Ti3C2Tx y 
TiO2/Ti3C2Tx. La muestra de Ti3C2Tx evidencia la desaparición de los picos correspondientes a la 
fase MAX, obteniéndose también un pico correspondiente al TiO2, lo cual puede indicar la 
formación de pequeñas cantidades de TiO2 asociados a la oxidación en el almacenamiento de la 
muestra. Por otro lado, al observar los datos correspondientes a TiO2/Ti3C2Tx, se logró obtener 
TiO2 en la superficie de Ti3C2Tx a partir de su oxidación, reflejados en la aparición de los picos 
característicos de TiO2. Además, el aumento de la intensidad en 1600 cm-1 indica la formación de 
carbono en estructura amorfa, obtenido como consecuencia de la formación de TiO2 a partir de 
Ti3C2Tx.  

 

Figura 5.1. Resultados de Espectroscopía Raman para Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx 

5.1.2. Difracción de Rayos X (DRX) 

La Figura 5.2 muestra los patrones de difracción para muestras de Ti3C2Tx MXene y TiO2/ Ti3C2Tx. 
Cabe indicar que los difractogramas son equivalentes para estructuras con distintos números de 
láminas, es decir, son similares para las muestras multi-layer y few-layer.  
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Figura 5.2. Patrón de difracción de Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx 

Es posible evidenciar a partir de los patrones que se produce un pico en 38,9°, lo cual indica la 
presencia de una pequeña cantidad de Ti3AlC2 en la muestra, la cual se ve disminuida en función 
de lo esperado a partir de la síntesis de MXene utilizando ácido fluorhídrico preparado in situ. 
Otro elemento que permite comprobar lo anterior es el desplazamiento del pico en 9,8°, 
acercándose a 6°. De esta forma, se puede comprobar que a partir de la metodología utilizada se 
obtiene exitosamente Ti3C2Tx MXene, con una baja cantidad de fase MAX residual. Además, la 
presencia de pequeños picos a los 25° y 45° indica la posibilidad de un proceso de formación 
secundaria de TiO2 en el MXene, a causa de la oxidación del material por la exposición al aire. 

Por otro lado, el patrón de difracción obtenido para TiO2/Ti3C2Tx exhibe los picos esperados, con 
lo cual es posible comprobar la formación de TiO2 en la muestra, siendo además en forma anatasa. 

5.1.3. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) y Espectroscopía de Rayos X 

de Energía Dispersiva (EDS) 

La Figura 5.3 y Figura 5.4 presentan las imágenes SEM obtenidas para las muestras en polvo de 
ML-Ti3C2Tx y FL-Ti3C2Tx respectivamente, junto con sus correspondientes espectroscopías EDS. Es 
posible observar a partir de estas la formación de partículas compuestas por un gran número de 
láminas dispuestas de forma irregular. Lo anterior se debe principalmente a la técnica de síntesis 
utilizada; como se explicó anteriormente, la definición de la estructura de un MXene se evidencia 
mejor usando ácido fluorhídrico comercial que al prepararlo in situ.  
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Figura 5.3. Resultado SEM y EDS de ML-Ti3C2Tx 

Por otro lado, la Figura 5.4 presenta un delaminado exitoso de la muestra en base al uso de los 
iones Li+ y H+ como intercalantes, obteniéndose estructuras formadas por un pequeño número 
de capas. 

Los resultados de EDS muestran en ambos casos la disminución de Ti3C2Tx dado por el pequeño 
pico asociado al aluminio. Además, se evidencia la aparición de picos de los grupos superficiales 
cloro y flúor. El pico aún existente de aluminio indica la presencia de residuos de fase MAX en la 
muestra, con valores dentro de lo esperado por literatura. No obstante, el hecho de contar con 
residuos del precursor puede afectar negativamente el rendimiento del material en las pruebas 
fotocatalíticas, debido a que, al no presentarse la estructura laminar del MXene, la superficie 
disponible para el contacto con el tinte disminuye considerablemente. En el Anexo D se presenta 
el espectro de EDS de un duplicado de la muestra de Ti3C2Tx, que permite verificar la 
reproducibilidad de la síntesis para la obtención de MXene. 

 

Figura 5.4. Resultado SEM y EDS de FL-Ti3C2Tx  

La Figura 5.5 y Figura 5.6 corresponden a los resultados de SEM y EDS obtenidos para las muestras 
de ML-TiO2/Ti3C2Tx y FL-TiO2/Ti3C2Tx respectivamente. Es posible ver que en ambos casos se 
mantiene la estructura laminar de las partículas, aumentando las irregularidades en la superficie 
de estas. Además, los resultados obtenidos en EDS demuestran una considerable disminución en 
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carbono, aluminio, flúor y cloro, asociado a una disminución de los grupos superficiales provocado 
por la formación del TiO2 en la estructura. 

 

Figura 5.5. Resultado SEM de ML-TiO2/Ti3C2Tx 

 

Figura 5.6. Resultado SEM de FL-TiO2/Ti3C2Tx 

5.1.4. Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

En la Figura 5.7 y Figura 5.8 se presentan los resultados obtenidos de microscopía electrónica de 
Transmisión para muestras de Ti3C2Tx con distinto número de capa, junto a sus correspondientes 
EDS. Se aprecia que se logró conformar láminas de MXene, donde además es posible contrastar 
como el número de láminas es considerablemente mayor en ML-Ti3C2Tx, reflejado en la notoria 
opacidad que presenta esta muestra al comparar con FL-Ti3C2Tx. Los espectros de EDS verifican la 
desaparición de aluminio en la muestra, tal como se evidenció para la Microscopía Electrónica de 
Barrido.  
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Figura 5.7. Resultados TEM y EDS de ML-Ti3C2Tx. 

 

Figura 5.8. Resultados TEM y EDS de FL-Ti3C2Tx. 

Además, es posible observar en la Figura 5.9 y Figura 5.10 los resultados obtenidos para las 
muestras de TiO2/Ti3C2Tx. En estas se puede apreciar las zonas donde se tiene formación de TiO2, 
lo cual se nota de mayor manera para ML-TiO2/Ti3C2Tx que para FL-TiO2/Ti3C2Tx. 

 

Figura 5.9. Resultados TEM y EDS de ML-TiO2/Ti3C2Tx. 
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Figura 5.10. Resultados TEM y EDS de FL-TiO2/Ti3C2Tx. 

5.1.5. Espectrofotometría UV-Visible: Cálculo de brecha de banda prohibida 

A continuación, se presentan los resultados de Espectroscopía UV-Visible tras aplicar el método 
de Tauc según lo indicado en las secciones 3.1.2 y 4.4.6. En cada gráfico se especifica la zona 
donde cambia la pendiente en cada curva junto con la intersección con el eje x. 

La Figura 5.11, Figura 5.12, Figura 5.13 y Figura 5.14 presentan los espectros para las muestras de 
Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx con distinto número de capas. Para el caso de las muestras de Ti3C2Tx se 

consideraron transiciones directas permitidas (𝛾 = 1
2⁄ ) [81], mientras que para TiO2/Ti3C2Tx 

fueron consideradas indirectas permitidas (𝛾 = 2) [57]. 

 

Figura 5.11. Espectroscopía UV-Visible con método de Tauc para ML-Ti3C2Tx 
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Figura 5.12. Espectroscopía UV-Visible con método de Tauc para FL-Ti3C2Tx 

 

Figura 5.13. Espectroscopía UV-Visible con método de Tauc para ML-TiO2/Ti3C2Tx 
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Figura 5.14. Espectroscopía UV-Visible con método de Tauc para FL-TiO2/Ti3C2Tx 

A partir de los anteriores gráficos, se obtienen los valores de brecha de banda prohibida para cada 
muestra, los que se resumen en la Tabla 5.1. 

Tabla 5.1. Valores de brecha de banda prohibida obtenidos para las muestras de Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx. 

Especie Banda prohibida [eV] 

ML-Ti3C2Tx 1,25 

FL-Ti3C2Tx 1,48 

ML-TiO2/Ti3C2Tx 2,80 

FL-TiO2/Ti3C2Tx 2,57 

A partir de la Tabla anterior, es posible evidenciar que los valores obtenidos para Ti3C2Tx se 
mantienen ligeramente menores a lo reportado en la literatura, lo cual se puede asociar a una 
mayor presencia de grupos superficiales flúor y cloro, los cuales no resultan catalíticamente 
activos [41][42]. Por otro lado, se tiene un aumento de los valores de brecha de banda en 
TiO2/Ti3C2Tx con respecto a lo reportado, lo cual significa un aumento de la anatasa formada 
durante la oxidación de las estructuras, aumentando las brechas hacia valores cercanos al de la 
anatasa (3,2 𝑒𝑉 [82]). 

Por otro lado, cabe destacar que se reporta una diferencia entre los valores de brecha de banda 
prohibida según la estructura de cada material. Para el caso de Ti3C2Tx esto es posible relacionarse 
con el hecho de que, dada la menor estabilidad que presenta una estructura con menor número 
de láminas, estas se pueden oxidar en un menor tiempo, obteniéndose así TiO2 de forma no 
controlada. En contraste, el aumento del valor de brecha de banda para ML-TiO2/Ti3C2Tx se 
vincula a una mayor formación de TiO2 durante la oxidación, lo cual también queda en evidencia 
en las estructuras obtenidas en la Microscopía Electrónica de Transmisión (Figura 5.9 y Figura 
5.10). 
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5.1.6. Fluorimetría: cuantificación de radicales OH• 

En la Figura 5.15 se observan las concentraciones de radicales hidroxilo obtenidas a través de la 

fluorimetría para las muestras FL- Ti3C2Tx y FL-TiO2/Ti3C2Tx. A partir de esta, queda en evidencia el 

considerable aumento en la concentración de 𝑂𝐻• en FL-TiO2/Ti3C2Tx a partir de los 50 minutos, 

obteniéndose un máximo de concentración a los 110 minutos. En contraste, la muestra FL-Ti3C2Tx 

no presenta formación de radicales durante todo el periodo de medición, donde el máximo de 

concentración se obtiene al inicio de la prueba (presumiblemente debido a una leve formación 

de radicales en la exposición a luz visible). De esta forma, se deduce una mayor actividad 

fotocatalítica en la muestra de TiO2/Ti3C2Tx tras la exposición a luz ultravioleta. 

 

Figura 5.15. Concentración de radicales hidroxilo producidos por muestras de FL-Ti3C2Tx y FL-TiO2/Ti3C2Tx 

mediante la irradiación con luz UV.  

5.1.7. Análisis de Resultados: Caracterización de Materiales 

A partir de los resultados obtenidos en las distintas técnicas de caracterización, se evidencia la 
formación eficiente de Ti3C2Tx MXene a partir de Ti3AlC2. La técnica de síntesis de grabado 
utilizando fluoruro de litio y ácido clorhídrico provoca la formación de partículas con una menor 
definición estructural que las formadas a partir de la síntesis usando ácido fluorhídrico comercial, 
donde se obtiene una estructura en forma de acordeón bien determinada; además, el utilizar 
ácido fluorhídrico preparado in situ conlleva a la obtención de muestras con un bajo porcentaje 
de fase MAX. 

Las imágenes de Microscopía Electrónica de Barrido y de Transmisión dan cuenta de un exitoso 
proceso de separación de las láminas, notándose de forma definida una diferencia estructural 
entre las muestras multi-layer y few-layer. 



 
 

42 
 

Por otro lado, los resultados obtenidos en Difracción de Rayos X y Espectroscopía Raman indican 
que se formó de manera exitosa TiO2 en la superficie de los MXenes, a partir de la técnica de 
oxidación solvotermal. Al formarse anatasa, se ven aumentados los valores de brecha de banda 
prohibida, lo cual permite proyectar un aumento de la actividad fotocatalítica de las estructuras 
en desmedro de la muestra de Ti3C2Tx.  

5.2. Respuesta de los Materiales en la Degradación de naranja de 
metilo 

Luego de la síntesis y caracterización de los materiales, se comparó el desempeño de las muestras 
en la degradación de naranja de metilo. Para ello, se realizaron pruebas en oscuridad y bajo la 
exposición a luz ultravioleta. Considerando el alto rendimiento de los MXenes para la adsorción 
de tintes, se realizaron las pruebas con naranja de metilo en una concentración de 20 mg/L, a una 
dosis de 50 mg de catalizador por 200 mL de tinte (0,25 g/L); de esta forma es posible apreciar la 
degradación en cada prueba [83]. La Figura 5.16 presenta los resultados obtenidos para dichas 
pruebas con los materiales en estudio, los cuales se resumen en la Tabla 5.2.  

 

(a) Oscuridad por 7 horas                 (b) Oscuridad por 2 horas, luz UV por 5 horas 

Figura 5.16. Resultado comparativo de pruebas fotocatalíticas para distintas estructuras de Ti3C2Tx y 

TiO2/Ti3C2Tx 

Tabla 5.2. Resultados de pruebas fotocatalíticas para distintas estructuras de Ti3C2Tx y TiO2/Ti3C2Tx 

Muestra 
Porcentaje remoción 

en Oscuridad [%] 
Porcentaje 

degradación [%] 
Relación Degradación/Remoción 

en Oscuridad 

ML-Ti3C2Tx 30,98 26,97 0,87 

FL-Ti3C2Tx 16,93 21,65 1,28 

ML-TiO2/Ti3C2Tx 7,32 5,31 0,73 

FL-TiO2/Ti3C2Tx 8,78 19,53 2,22 

Del gráfico se observa que, tras 5 horas de exposición a luz, ninguna de las muestras obtuvo una 
alta remoción de tinte; no obstante, esto está provocado por la alta concentración de tinte y baja 
masa de sólido, lo cual presenta notorias diferencias con las pruebas expuestas en la literatura. 
Tanto las muestras ML-Ti3C2Tx como ML-TiO2/Ti3C2Tx presentan mayor remoción en la prueba de 
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oscuridad que al exponerse a luz UV, lo cual indicaría que el fenómeno que ocurre en ambos casos 
corresponde a la adsorción del tinte, más no presenciándose degradación. A pesar de que se 

evidencia un menor valor de 
𝐶

𝐶0
 en el caso de FL-Ti3C2Tx que para FL-TiO2/Ti3C2Tx, las relaciones de 

remoción entre la muestra en luz UV y en oscuridad presentadas en la Tabla 5.2 permiten notar 
que la diferencia de resultados en cada experimento resulta considerablemente mayor para FL-
TiO2/Ti3C2Tx, obteniéndose más del doble de remoción en luz para esta muestra. De esto se infiere 
que en las muestras de Ti3C2Tx sin oxidar se sigue teniendo adsorción física, y que este es el 
fenómeno predominante para la remoción del tinte en estos casos. En este sentido, la diferencia 
entre los resultados en oscuridad y luz UV se debería principalmente a inconsistencias en la 
preparación del montaje (preparación del tinte, masado de material y filtrado para separación de 
la muestra). 

Luego, se determina que la muestra que presenta un mejor rendimiento en el área de 

degradación de tintes es FL-Ti3C2Tx, determinado no solo por su resultado final de 
𝐶

𝐶0
 tras 5 horas 

de exposición, sino que también por las diferencias de resultados que presenta con la prueba en 
oscuridad. En función a esto, se realizan pruebas a dos configuraciones de concentración de tinte 
(10 mg/L y 20 mg/L) y tres configuraciones de dosis en la prueba, durante 6 horas. Los resultados 
de dichas pruebas se presentan en la Figura 5.17 y Figura 5.18 y la Tabla 5.3. 

 

Figura 5.17. Prueba de degradación de naranja de metilo 20 mg/L, usando distintas dosis de FL-
TiO2/Ti3C2Tx. 
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Figura 5.18. Prueba de degradación de naranja de metilo 10 mg/L, usando distintas dosis de FL-
TiO2/Ti3C2Tx. 

 

Tabla 5.3. Resultados de pruebas fotocatalíticas para la muestra FL-TiO2/Ti3C2Tx 

Concentración tinte 
[mg/L] 

Dosis [g catalizador /L 
tinte] 

Porcentaje 
Degradación en luz [%] 

20 

0,25 12,45 

0,5 26,50 

1 73,67 

10 

0,25 22,85 

0,5 60,77 

1 98,55 

A partir de las Figuras, queda en evidencia la degradación del tinte usando FL-TiO2/Ti3C2Tx como 
catalizador, al utilizar concentraciones de tinte y carga de la muestra similares a las establecidas 
en la literatura. Para la carga de 1 g/L y concentración de tinte 10 mg/L, se obtiene un porcentaje 
de remoción en oscuridad de 17,94% tras 2 horas, y un porcentaje de degradación en luz UV de 
98,55% del tinte restante tras 6 horas de exposición. La Figura 5.19 y Figura 5.20 presentan los 
espectros de las muestras tomadas a 20 y 10 mg/L respectivamente, donde el pico característico 
del naranja de metilo disminuye a medida que pasa el tiempo hasta su desaparición casi completa. 
Esto indica que las moléculas del tinte se degradan por la acción del material bajo la exposición a 
luz UV; lo cual es consistente con la opacidad de las soluciones presentadas en las mismas Figuras, 
las cuales se hace más transparentes con el tiempo.  
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Figura 5.19. Espectro UV-Visible y soluciones obtenidas a distintos tiempos de degradación fotocatalítica 
de naranja de metilo 20 mg/L, con dosis 1 g/L.  

 

Figura 5.20. Espectro UV-Visible y soluciones obtenidas a distintos tiempos de degradación fotocatalítica 
de naranja de metilo 10 mg/L, con dosis 1 g/L. 
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Con el fin de validar la reproducibilidad de los resultados obtenidos, se repitió la prueba 
fotocatalítica usando naranja de metilo 10 mg/L, con una dosis de 1 g/L. El error comprendido 
entre ambas pruebas se puede observar en las barras presentes en la Figura 5.18. En la prueba 
de reproducibilidad, se obtuvo un 99,42% de degradación. La pequeña diferencia entre los datos 
de ambas pruebas es atribuible a imprecisiones en el montaje, demostrando la consistencia y 
reproducibilidad en el procedimiento de degradación. 

En la Figura 5.21 se presentan los resultados del ajuste cinético lineal de ln(𝐶0/𝐶) para cada carga 
utilizada, a partir de la cual se obtienen resultados para 𝑘𝑎𝑝𝑝. Por otro lado, los valores obtenidos 

para la constante cinética se resumen en la Tabla 5.4. Es posible observar que el valor óptimo de 
𝑘𝑎𝑝𝑝 se presenta para la dosis de 1 g/L, no obstante, esta resulta 3,8 veces menor a la reportada 

para el TiO2, lo cual indica que tomará más tiempo para degradar el tinte [57].  

 

Figura 5.21. Ajuste cinético lineal de la degradación de naranja de metilo 10 mg/L utilizando FL-
TiO2/Ti3C2Tx 

Tabla 5.4. Constantes cinéticas 𝑘𝑎𝑝𝑝 para la degradación fotocatalítica de naranja de metilo usando FL-

TiO2/Ti3C2Tx 

Carga 
[g/L] 

Porcentaje 
Degradación 

[%] 

𝒌𝒂𝒑𝒑 

[1/h] 
R2 

0,25 22,85 0,041 0,955 

0,5 60,77 0,157 0,999 

1 98,55 0,688 0,987 
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5.2.1. Análisis de Resultados: Pruebas Fotocatalíticas 

La formación de anatasa en TiO2/Ti3C2Tx permite un considerable aumento en los portadores de 
carga generados, los cuales son capturados en la superficie de Ti3C2Tx, promoviendo las 
reacciones REDOX y, en consecuencia, que se formen los radicales; esto causa altos rendimientos 
de degradación para el tinte, inhibiendo en simultáneo la adsorción por parte del material. Lo 
anterior concuerda con el aumento de la brecha de banda prohibida hacia valores más cercanos 
al del TiO2, y es validado por las pruebas de fluorimetría, donde solo se obtiene aparición de 
radicales hidróxilo para esta muestra. En contraste, las muestras de Ti3C2Tx presentan una 
actividad fotocatalítica prácticamente nula en su superficie, a pesar de sus altos porcentajes de 
remoción.  

En el caso de ML-TiO2/Ti3C2Tx, sus valores de brecha de banda no se condicen con los resultados 
obtenidos en las pruebas fotocatalíticas, obteniendo valores similares en oscuridad que en luz. 
En este sentido, se debe considerar que, al disminuir el número de láminas, la muestra presenta 
un mayor área superficial, donde la exposición de los grupos superficiales provoca un mayor 
contacto con el tinte [84]. Por otro lado, es de esperar que el área de ML-TiO2/Ti3C2Tx disminuya 
a causa de la formación de partículas de anatasa entre las láminas. Por otro lado, el área 
superficial de los MXene justifica un alto rendimiento de este material en la adsorción de tintes 
[83]. 

Tabla 5.5. Comparación de resultados obtenidos en degradación fotocatalítica de naranja de metilo con 
TiO2/Ti3C2Tx, con pruebas en literatura. 

Muestra 
Técnica de 

preparación 
Luz 

Tiempo 
[min] 

Porcentaje 
degradación 

[%] 

𝒌𝒂𝒑𝒑  

[1/h] 
Referencia 

Sintetizada 
en el 
presente 
estudio 

Grabado 
químico con HCl 
y LiF, oxidación 
con isopropanol 

UV 360 99,42 0,688 - 

Sintetizada 
por H. Li 

Grabado 
químico con HCl 
y LiF, decorado 
en ambiente de 

argón 

UV 40 99,6 6,12 [57] 

Sintetizada 
por J. 
Chen 

Grabado 
químico con HF, 

oxidación con 
isopropanol 

Visible 75 90,5 1,83 [86] 

Sintetizada 
por V.Q. 
Hieu 

Grabado 
químico con HF, 

oxidación con 
borohidruro de 

sodio y HCl 

Visible 40 99 
Sin 

reportar 
[87] 

La Tabla 5.5 compara los resultados obtenidos en las pruebas fotocatalíticas de este estudio con 
muestras de TiO2/Ti3C2Tx reportadas en la literatura. El tiempo utilizado en la degradación de 
naranja de metilo resulta considerablemente mayor al utilizado en los estudios de literatura, 
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reflejándose en valores cerca de 10 veces mayores de 𝑘𝑎𝑝𝑝 al reportado en el presente estudio 

[57]; ante esto, es necesario tomar en cuenta que el material obtenido a partir de la síntesis con 
ácido clorhídrico y fluoruro de litio presenta irregularidades en la estructura laminar formada; 
esto causa que la superficie de contacto sea irregular, lo cual provoca diferencias considerables 
en degradación al comparar con muestras a partir de MXene sintetizado con ácido fluorhídrico 
comercial. En el caso de la muestra sintetizada por H. Li, se evidencia una diferencia que podría 
ser provocada por la cantidad de TiO2 en la muestra, debido a que, al contrario de la muestra 
oxidada, en una muestra con decorado de TiO2 se cuantifica la proporción de cada especie 
presente en el material, lo cual permite optimizar la cantidad de TiO2 presente en el MXene para 
obtener mayores porcentajes de degradación en menor tiempo. Para comparar adecuadamente 
el estudio con los resultados obtenidos, se requeriría cuantificar la cantidad de anatasa presente 
en las muestras de MXene a partir de análisis termogravimétrico (TGA), o del método de Rietveld, 
utilizando los patrones obtenidos de DRX [88][89]. 

En la prueba de degradación, el naranja de metilo se ven atraídas a la carga superficial del TiO2, 
lo cual permite la reacción con los radicales hidroxilo en la superficie del material y la 
descomposición del tinte. Esta atracción es provocada por la carga negativa que tiene el tinte, lo 
que se evidencia en la Figura 3.4 presentada anteriormente. En este sentido, es de esperar que 
los altos porcentajes de degradación con TiO2/Ti3C2Tx se puedan replicar al estudiar la remoción 
fotocatalítica de otros tintes de carácter aniónico tales como el rojo de metilo, rojo congo o eosina 
B. Por otro lado, en el caso de tintes de carácter catiónico como la rodamina B, verde de metilo o 
verde malaquita, se requerirá de un ajuste de pH para poder obtener resultados positivos en 
degradación fotocatalítica, para contrarrestar el efecto de la repulsión entre las partículas de tinte 
y catalizador [90].  

Los valores obtenidos para 𝑘𝑎𝑝𝑝 indican la alta actividad fotocatalítica de las muestras de FL-

TiO2/Ti3C2Tx, dándose una diferenciación de las constantes en función de la carga debido a la 
distinta superficie activa para el desarrollo de las reacciones REDOX. No obstante, el desarrollo 
de distintas técnicas de síntesis de MXene y posterior formación de TiO2, junto con un ajuste de 
los parámetros de tiempo de reacción y temperatura durante la oxidación permitirán un aumento 
de la actividad fotocatalítica por parte de los materiales, mayores valores de 𝑘𝑎𝑝𝑝 y por lo tanto 

menores tiempos de remoción de tinte.  
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6. Conclusiones 
En el presente trabajo, se prepararon nanopartículas de Ti3C2Tx MXene, analizando el 
rendimiento de estas y de materiales en base a este en el ámbito de degradación fotocatalítica 
de tintes orgánicos. 

A partir de la técnica de grabado químico in situ utilizando HCl y LiF, se sintetizó Ti3C2Tx, 
obteniéndose muestras con estructuras few-layer y multi-layer. Las imágenes obtenidas a partir 
de microscopía electrónica de transmisión y barrido demuestran la formación de partículas 
laminares con distinto número de láminas entre ML-Ti3C2Tx y FL-Ti3C2Tx, demostrando de esta 
forma un exitoso proceso de grabado y delaminado. No obstante, las partículas conformadas 
presentan una menor definición de sus láminas, además de contar con una cantidad mínima de 
fase MAX Ti3AlC2.  

Posteriormente, se utilizó la técnica de oxidación solvotermal con isopropanol, a una 
temperatura de 190°C. Con esto se formó TiO2 en la superficie de las partículas de MXene, que 
se evidenciaron mediante espectroscopía Raman. El procedimiento también muestra un cambio 
en la morfología de las partículas observado a través de microscopía electrónica, mientras que 
a partir de difracción de rayos X se identificó que la fase de TiO2 obtenida es principalmente 
anatasa.  

En base a la Espectrofotometría UV-Visible y el método de Tauc (aplicando las particularidades 
de la teoría de Kubelka-Munk), se determinaron los valores de brecha de banda prohibida de los 
materiales sintetizados. En las muestras de Ti3C2Tx, se obtuvieron valores ubicados en el espectro 
infrarrojo, mientras que para TiO2/Ti3C2Tx se lograron valores dentro del espectro visible, 
cercano a la zona ultravioleta. 

La comparación en las pruebas fotocatalíticas demostró la competencia entre la degradación y 
la adsorción física del tinte naranja de metilo. En las muestras de Ti3C2Tx, la similitud de la 
remoción entre las pruebas de oscuridad y las pruebas en exposición a luz UV indican la alta 
adsorción resultante, resultando mayor a la degradación. 

En contraste, los resultados obtenidos para TiO2/Ti3C2Tx son dispares en función de las 
estructuras obtenidas, lográndose un rendimiento en fotocatálisis considerablemente mayor 
para la muestra few-layer. Resulta posible ahondar en las diferencias entre estos resultados 
mediante la técnica de caracterización de isoterma BET.  

Realizando pruebas con modificación en la concentración de tinte y la proporción entre volumen 
de tinte y masa de catalizador, fue posible comprobar la actividad fotocatalítica que presenta el 
material FL- TiO2/Ti3C2Tx, demostrando la degradación de la solución. A partir de lo anterior, es 
posible concluir que la formación de TiO2 en la superficie de la muestra de Ti3C2Tx mejora el 
rendimiento fotocatalítico de la muestra, favoreciendo la degradación de tintes contaminantes. 

El estudio realizado permite el análisis del Ti3C2Tx para la formación de materiales 
fotocataliticamente activos. A partir de este, se puede desarrollar de mayor forma el trabajo 
realizado mediante la funcionalización de MXenes con distintas nanopartículas que permitan un 
aumento de la actividad fotocatalítica. En particular, es posible profundizar el análisis del 
rendimiento fotocatalítico de MXenes con TiO2, a través del decorado de Ti3C2Tx con partículas 
de TiO2 P25 comercial y la comparación de los resultados en la degradación de tintes. 
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Finalmente, hay que tener en cuenta que el positivo rendimiento de las muestras de MXene en 
la adsorción del naranja de metilo permite plantear un estudio más profundo de este fenómeno, 
donde la estructura de las partículas de Ti3C2Tx provocan un alto interés de este material en la 
adsorción de contaminantes, ampliando las posibilidades de los MXenes en la limpieza y 
descontaminación de las aguas a nivel global.  
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Anexos 
Anexo A. Estado del Arte de Ti3C2Tx para degradación de tintes 
contaminantes 
La Tabla A.1 presenta el estado del arte del uso de Ti3C2Tx MXene funcionalizado en la remoción 
fotocatalítica de tintes. 

Tabla A.1. Ti3C2Tx para degradación de tintes contaminantes. Elaboración propia. 

Especie Tinte Usado Luz Irradiada 
Concentración 
Tinte [mg/L] 

Dosis [g/L] 
Tiempo de 

Irradiación [min] 
Porcentaje de 

degradación [ %] 
Referencia 

TiO2/T i3C2Tx MR Luz Visible 10 1 120 96,1 [42] 

Ag3PO4/MXene − TiO2 − T 
RhB 
MB 
MO 

Luz Visible 20 0,5 120 
94,068 
90,772 
97,63 

[50] 

TiO2/T i3C2Tx MO Ultravioleta 20 1 40 99,6 [57] 

CuO/T i3C2 MB Luz Visible 10 1 80 99,5 [79] 

TiO2/T i3C2Tx MO Luz Visible 10 1 75 90,5 [86] 

TiO2/T i3C2Tx MO Luz Visible 30 0,58 40 99 [87] 

Ti3C2(OH)2 
MB 
RhB 
MO 

Luz Visible 10 0,6 120 
81,2 
17,3 
2,8 

[91] 

Ti3C2Tx/T i3AlC2@Ag 
MB 
MR 
RhB 

Ultravioleta 10 1 
20 

360 
55 

99,7 
98,9 
99,3 

[92] 

Fe2O3/ZnFe2O4@Ti3C2 RhB Luz Visible 10 0,2 150 >90 [93] 

CdS@T i3C2@TiO2 
RhB 
MB 

Luz Visible 20 0,25 
60 
88 

100 [94] 

TiO2@Ti3C2/g − C3N4 RhB Luz Visible 10 1 60 99,9 [95] 

Ag − LaNiO3/MXene MO Luz Visible 2 0,43 80 64 [96] 

Ti3C2/Ag2S 

MB 
RhB 
MO 
MR 

Luz Visible 20 0,5 75 

99,198 
99,538 
96,985 
87,451 

[97] 

TiO2@Ti3C2/CdZnS RhB Luz Visible 20 1 90 93,66 [98] 
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Anexo B. Protocolo de Funcionamiento del Espectrofluorímetro para la 
cuantificación de radicales OH• 

A continuación, se presenta el protocolo de funcionamiento para medir la concentración de 

radicales hidroxilo a partir de la técnica de fluorimetría: 

1. Encender el computador y el Espectrofluorímetro. 

2. En el computador, abrir el programa FL WinLab. 

3. Seleccionar el método de escaneo con NADH. 

4. Ajustar parámetros de emisión: 

a. 𝑅𝑎𝑛𝑔𝑜 𝜆 = 330 − 600 𝑛𝑚. 

b. 𝜆 𝐸𝑥𝑐𝑖𝑡𝑎𝑐𝑖ó𝑛 = 308 𝑛𝑚. 

c. 𝐴𝑛𝑐ℎ𝑜 𝑑𝑒 ℎ𝑒𝑛𝑑𝑖𝑑𝑢𝑟𝑎 𝑒𝑥𝑐𝑖𝑡𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (𝐸𝑥. 𝑆𝑙𝑖𝑡) = 10 𝑛𝑚. 

d. 𝐴𝑛𝑐ℎ𝑜 𝑑𝑒 ℎ𝑒𝑛𝑑𝑖𝑑𝑢𝑟𝑎 𝑒𝑚𝑖𝑠𝑖ó𝑛 (𝐸𝑚. 𝑆𝑙𝑖𝑡) = 10 𝑛𝑚. 

e. 𝑉𝑒𝑙𝑜𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑒𝑠𝑐𝑎𝑛𝑒𝑜 = 100 𝑛𝑚/𝑚𝑖𝑛. 

f. 𝑁𝑜𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑑𝑒 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎. 

5. Ajustar parámetros de excitación: 

a. 𝜆 𝐸𝑚𝑖𝑠𝑖ó𝑛 =  421 𝑛𝑚. 

6. En la ventana principal, dirigirse a 𝐴𝑝𝑝𝑙𝑖𝑐𝑎𝑡𝑖𝑜𝑛 → 𝑆𝑡𝑎𝑡𝑢𝑠. Ajustar parámetros de 

Monocromadores de Emisión y Detector: 

a. Monocromadores de Emisión (Ex. Mono): 

i. Verificar que los valores de 𝜆 de Emisión y Excitación coincidan con los 

parámetros inscritos anteriormente. 

ii. Filtro de Emisión: 1%𝑇 𝑎𝑡𝑡𝑒𝑛𝑢𝑎𝑡𝑜𝑟. 

b. Detector: 

i. 𝑇𝑖𝑝𝑜 𝑑𝑒 𝑓𝑜𝑡𝑜𝑚𝑢𝑙𝑡𝑖𝑝𝑙𝑖𝑐𝑎𝑑𝑜𝑟: 𝑅928. 

ii. 𝑉𝑜𝑙𝑡𝑎𝑗𝑒 𝑑𝑒 𝑓𝑜𝑡𝑜𝑚𝑢𝑙𝑡𝑖𝑝𝑙𝑖𝑐𝑎𝑑𝑜𝑟: 775. 

iii. 𝐸𝑠𝑝𝑒𝑐𝑡𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑜𝑟𝑟𝑒𝑐𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑒𝑚𝑖𝑠𝑖ó𝑛: 𝐹𝑖𝑙𝑒, 𝐸𝑀𝑟𝑒𝑑. 𝑐𝑜𝑟 

7. Ingresar la muestra a medir en el portamuestras del equipo. 

8. Volver a la ventana de escaneo. Apretar semáforo para comenzar medida (semáforo está 

midiendo cuando está en rojo). 

9. Al terminar, dirigirse a la ventana principal y apretar 𝑉𝑖𝑒𝑤 → 𝑁𝑒𝑤 𝐺𝑟𝑎𝑝ℎ 𝑊𝑖𝑛𝑑𝑜𝑤. Abrir 

archivo de la medición realizada. 

10. Guardar datos en el formato del espectro y formato texto (.sp y .txt). 

11. Dirigirse a la ventana principal, en la sección 𝐷𝑎𝑡𝑎 𝐻𝑎𝑛𝑑𝑙𝑖𝑛𝑔 → 𝐴𝑟𝑖𝑡ℎ𝑚𝑒𝑡𝑖𝑐. Abrir 

archivo guardado en .sp. 

12. Dirigirse a 𝐴𝑟𝑖𝑡ℎ𝑚𝑒𝑡𝑖𝑐 → 𝐴𝑟𝑒𝑎. 

13. Ajustar parámetros de medición de Área: 

a. 𝐴𝑟𝑒𝑎: 361,09 − 550 𝑛𝑚. 

b. 𝐵𝑎𝑠𝑒𝑙𝑖𝑛𝑒: 361,09 − 550 𝑛𝑚. 

14. Calcular área. Registrar dato de 𝐴𝑟𝑒𝑎 𝑡𝑜 𝑏𝑎𝑠𝑒. 
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15. Utilizando la curva de calibración para el ácido tereftálico con los parámetros del equipo, 

se obtiene la concentración de radicales hidroxilo contenidas en la muestra, en unidades 

de 
𝜇𝑀

𝑔
. 
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Anexo C. Curva de Calibración para el Naranja de Metilo 
La curva de calibración de una solución relaciona la absorbancia máxima con la concentración de 
este, lo que permite determinar una concentración desconocida a partir de su espectro UV-
Visible. 

Para armar la curva de calibración del naranja de metilo, se midieron los espectros UV-Visible de 
distintas soluciones en concentraciones conocidas entre 0 y 6,79 ⋅ 10−5 M. Posteriormente, se 
realiza una regresión de mínimos cuadrados, con lo que se obtiene la curva presentada en la 
Figura C.1. 

 

Figura C.1. Curva de Calibración naranja de metilo. 

A partir del ajuste lineal, se obtiene la siguiente ecuación: 

𝐴 = −0,0176 + 0,0257 ⋅ 𝐶 

Donde 𝐴 corresponde a la absorbancia obtenida en la longitud de onda asociada a la transición 
electrónica, y 𝐶 a la concentración de la solución en 𝜇𝑚𝑜𝑙/𝐿. 
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Anexo D. Espectro EDS de muestra de Ti3C2Tx duplicada 
La Figura D.1 presenta es espectro EDS para una muestra duplicada de Ti3C2Tx. 

 

Figura D.1. Resultados EDS para duplicado de Ti3C2Tx. 


