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Resumen 

En los últimos años, la síntesis verde de nanomateriales ha cobrado interés como 

método eficiente y respetuoso con el medio ambiente para la obtención de 

nanopartículas de óxidos metálicos (NP’s). En esta tesis se reporta la síntesis 

química y verde de nanopartículas de dióxido de titanio (TiO2), óxido de zinc 

(ZnO) y dióxido de estaño (SnO2) por el método sol-gel. El extracto de Camellia 

sinensis (té verde) se utilizó como agente reductor y estabilizador en la síntesis 

orgánica. Se analizaron las propiedades morfológicas, estructurales y ópticas de 

las nanoestructuras. El tamaño de partícula y la morfología de las nanopartículas 

se analizaron mediante microscopía electrónica de barrido (SEM). El análisis 

morfológico reveló nanopartículas cuasi-esféricas de TiO2 y SnO2 mientras que 

el ZnO presentó formas de moras, hexagonales, esféricas y rectangulares. Las 

propiedades estructurales de las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 obtenidas se 

estudiaron mediante difracción de rayos X (XRD) y espectroscopia Raman. Para 

las NP's de TiO2, ZnO y SnO2 se evidenció la formación de fases cristalinas de 

anatasa, wurtzita y rutilo (casiterita), respectivamente. La banda prohibida óptica 

calculada para las NP’s preparadas por síntesis verde fue mayor en comparación 

con las NP’s preparadas por síntesis química. Los espectros de fotoluminiscencia 

indicaron la presencia de defectos predominantes como vacancias de oxígeno, 

debido al tamaño y morfología de las nanopartículas sintetizadas. La síntesis 

verde garantiza la obtención de nanopartículas de óxidos metálicos con mejores 

propiedades que la síntesis química. 
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Abstract 

In the last years, the green synthesis of nanomaterials has gained interest as an 

efficient and environmentally friendly method for obtaining metal oxide 

nanoparticles (NP’s). In this thesis, the chemical and green synthesis of titanium 

dioxide (TiO2), zinc oxide (ZnO) and tin dioxide (SnO2) nanoparticles by the sol-

gel method is reported. Camellia sinensis (green tea) extract was used as a 

reducing and stabilizing agent in the organic synthesis. The morphological, 

structural and optical properties of the nanostructures were analyzed. The particle 

size and morphology of the nanoparticles were analyzed by scanning electron 

microscopy (SEM). Morphological analysis revealed quasi-spherical TiO2 and 

SnO2 nanoparticles while ZnO presented blackberries, hexagonal, spherical and 

rectangular shapes. The structural properties of the obtained TiO2, ZnO and SnO2 

NPs were studied by X-ray diffraction (XRD) and Raman spectroscopy. For the 

NP's of TiO2, ZnO and SnO2, the formation of crystalline phases of anatase, 

wurtzite and rutile (cassiterite), respectively, was evidenced. The calculated band 

gap of the NP's prepared by green synthesis were greater compared to NP's 

prepared by chemical synthesis. The photoluminescence spectra indicated the 

presence of predominant defects such as oxygen vacancies, due to the size and 

morphology of the synthesized nanoparticles. Green synthesis guarantees 

obtaining metal oxide nanoparticles with better properties than chemical 

synthesis. 
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CAPÍTULO 1. INTRODUCCIÓN 

 

Las nanopartículas (NP’s) de óxidos metálicos han atraído un gran interés en la 

investigación por sus propiedades físicas y químicas, además de las 

prometedoras aplicaciones fotosensibles. Entre los principales óxidos metálicos 

más estudiados destaca el dióxido de titanio (TiO2), dióxido de estaño (SnO2) y 

óxido de zinc (ZnO). Estos materiales son reconocidos como importantes 

semiconductores eco-amigables con el medio ambiente debido a su carácter no 

toxico y biocompatibles. El TiO2 es relativamente fácil de obtener con 

propiedades como: estabilidad química, resistencia térmica, resistencia a la 

corrosión y oxidación [1, 2]. El TiO2 se ha utilizado en numerosas aplicaciones, 

como fotocatálisis [3], celdas solares sensibilizadas con colorante [4], sensor de 

gas [5] y sensor UV [6]. El SnO2 presenta alta movilidad de electrones, debido a 

sus propiedades ópticas, electrónicas, electroquímicas y catalíticas, se han 

utilizado para ciertas aplicaciones en el campo de sensores de gas [7], baterías 

de iones de litio [8], celdas solares [9], conversión de energía [10], eliminación 

fotocatalítica de contaminantes [11], y dispositivos optoelectrónicos [12].  El ZnO 

presenta una conductividad eléctrica controlable, al igual que el TiO2 y SnO2, el 

ZnO es un material de bajo costo. Sus propiedades tales como ópticas, eléctricas, 

biológicas y optoeléctricas han sido ampliamente estudiadas. El ZnO tiene 

aplicaciones como material piezoeléctrico [13], actividades antibacterianas [14], 

celdas solares [15], sensores de gas [16], dispositivos optoelectrónicos [17]. Por 

lo tanto, la síntesis y caracterización de nanomateriales constituyen una 

importante área de investigación en la actualidad. Estas NP’s se sintetizan 

mediante métodos físicos, químicos, por ejemplo: sputtering, ablación láser, 

litografía, coprecipitación, hidrotermal, sol-gel, etc., siendo el método sol-gel el 

más utilizado debido a que es sencillo de procesar, síntesis a temperatura 

ambiente, presión atmosférica, pureza, homogeneidad, bajo costo de equipo y 

ofrece la posibilidad de modelar las propiedades morfológicas, sin embargo, 

https://www.nature.com/articles/s41598-021-91439-1#ref-CR12
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estos procesos utilizan reductores químicos que son muy tóxicos para el medio 

ambiente, debido a esto y tomando conciencia de los problemas ambientales se 

están implementado síntesis verde, utilizando extractos de plantas. Las 

biomoléculas presentes en los extractos (antioxidantes, terpenoides, flavonoides, 

ácidos fenólicos, glucósidos, proteínas y vitaminas) actúan como agentes 

reductores y de protección y aumentan la estabilidad de las NP’s resultantes. 

Esta síntesis es ambientalmente amigable, no tóxica y de bajo costo. Así mismo, 

ha resultado de gran interés sintetizar nanopartículas con polímeros como 

estabilizador, ya que sus propiedades pueden ser modificadas o mejoradas por 

la presencia de estos agentes estabilizantes, influyendo en el control del tamaño 

y la forma de los nanomateriales.  

El presente trabajo tiene como objetivo principal la síntesis química y verde de 

nanopartículas de TiO2, ZnO y SnO2 por medio del método sol-gel, así como su 

caracterización y análisis haciendo una comparación de las propiedades 

morfológicas, estructurales y ópticas de las nanopartículas sintetizadas y sus 

posibles aplicaciones. 
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1.1 Planteamiento del problema 

 

Las NP’s de óxidos metálicos como el TiO2, SnO2 y ZnO muestran excelentes 

características y propiedades mecánicas, eléctricas, ópticas, catalíticas, que son 

diferentes en comparación al material a escala macroscópica. Este cambio en las 

propiedades de los nanomateriales ha impulsado fuertemente su estudio. No 

obstante, es importante recalcar que su potencial aplicación depende de la 

morfología, el tamaño de partícula, estructura cristalina y la distribución de los 

nanomateriales, que varían según los métodos de síntesis empleados. Sin 

embargo, existe un fenómeno que disminuye la eficacia de estas propiedades, 

llamado aglomeración. Dicho fenómeno se presenta cuando partículas con 

tamaño nanométrico, se unen mediante fuerzas electrostáticas, reduciendo el 

área expuesta. Para evitar este fenómeno se debe proteger las nanopartículas 

usando agentes estabilizantes que cubran la superficie, obteniendo así 

materiales mejor distribuidos.   

La síntesis de NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 se realizan mediante varios métodos 

químicos, como la coprecipitación [18], el método sol-gel [19], los métodos 

hidrotermales [20], spray-pirolisis [21], microemulsiones [22], reducción química 

[23], métodos sonoquímicos [24] y electroquímicos [25], etc., sin embargo, estos 

métodos presentan algunas desventajas, requieren técnicas e instrumentación 

sofisticadas, además utilizan reductores tóxicos que pueden resultar peligrosos 

para la salud y el medio ambiente [26]. Debido a esto y a las exigencias actuales 

por contrarrestar los problemas ambientales, la comunidad científica ha mostrado 

un gran interés en sintetizar nuevos materiales por medios más ecológicos. La 

química ecológica o síntesis verde tiene como propósito obtener soluciones 

nuevas que sustituyan a las químicas y sean viables económicamente, que no 

generen subproductos tóxicos que dañen el medio ambiente [27]. También se 

caracterizan por ser más seguros, rápidos y económicos en comparación con los 

métodos tradicionales (métodos físicos y químicos), con una metodología simple 
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y no tóxica [28].  En la naturaleza se encuentran hojas, raíces, flores y 

microorganismos como bacterias, hongos, algas, etc, que pueden ser utilizados 

como sustitutos de reactivos químicos [29, 30].   

Los extractos de plantas se han utilizado principalmente para la fabricación de 

NP’s a gran escala debido a la presencia de diferentes biomoléculas que ayudan 

a reducir iones metálicos. Se han utilizado diferentes extractos de hojas para 

lograr la síntesis, entre estos se distinguen los extractos de Annona squamosa 

[31], los de Catharanthus roseus [32], el extracto de hoja de Moringa oleifera [33], 

extracto de hoja de Hibiscus rosa sinensis [34] y hojas de Azadirachta [35], así 

mismo se han sintetizado NP’s derivadas del extracto de Camellia sinensis (té 

verde), esta última se ha usado ampliamente para la formación de NP’s de óxidos 

metálicos como TiO2, SnO2 y ZnO la cual es una alternativa viable en sustitución 

de los métodos químicos [36, 37]. La presencia de diferentes biomoléculas o 

biocompuestos en el extracto de plantas como: antioxidantes, terpenoides, 

flavonoides, alcaloides, compuestos fenólicos, glucósidos, proteínas y vitaminas, 

etc., juegan un papel importante en los procesos de estabilización, control de 

tamaños, reducción de iones metálicos, evitando así el uso de reductores 

peligrosos [38]. En particular, hay una necesidad de sintetizar nanomateriales 

siendo amigables con el medio ambiente, económicos, eficientes en el tamaño y 

las formas deseadas.  

Este trabajo de investigación se analizará la síntesis de nanopartículas de TiO2, 

SnO2 y ZnO utilizando métodos químicos y verdes para comparar las 

propiedades morfológicas, estructurales, ópticas y al mismo tiempo comprobar 

que puede ser un método eficaz minimizando la huella ecológica en la obtención 

de nanomateriales para aplicaciones fotosensibles.  
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1.2 Estado del arte 

 

Existen numerosas publicaciones referentes a la síntesis química y verde de 

nanopartículas de óxidos metálicos. En esta sección se reportan algunos trabajos 

sobre estas síntesis usando el método sol-gel, así como la caracterización de las 

nanopartículas de TiO2, SnO2 y ZnO que sirvieron como base para nuestra 

investigación.  

Por ejemplo: Saravanan y colaboradores [39], realizaron la síntesis y 

caracterización de NP’s de TiO2 por el método de sol-gel, utilizando butóxido de 

titanio (Ti(OBu)4) como precursor, ácido acético (CH3COOH) como reductor y 

metanol (CH3OH) como solvente, a temperatura ambiente. Las nanopartículas 

sintetizadas fueron estudiadas mediante microscopía electrónica de barrido 

(SEM), espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), 

espectroscopia de fotoluminiscencia (FL) y espectroscopia ultravioleta-visible 

(UV-Vis). Se observó en el espectro de absorción UV-Vis un pico de absorbancia 

en la región ultravioleta aproximadamente a 380 nm y el espectro FTIR confirmó 

la presencia de anatasa-TiO2 de 400 a 1000 cm-1. La micrografía SEM muestra 

que la aglomeración de nanopartículas de TiO2 se debe a la adhesión de 

nanopartículas entre sí y presentan límites difusos. El tamaño de las 

nanopartículas se encontró en 131 nm. Por su parte Karkare [40] sintetizó NP’s 

de TiO2 fase anatasa mediante el método sol-gel utilizando dos precursores 

diferentes, isopropóxido de titanio y butóxido de titanio. Las nanoestructuras se 

caracterizaron mediante SEM, difracción de rayos X (DRX), FTIR y 

espectroscopia UV-Vis. Los tamaños de las partículas sintetizadas estaban en el 

rango de 5 a 13 nm y con una forma regular. El tamaño de las nanopartículas no 

se vio afectado por la elección del precursor. Las muestras preparadas con 

isopropóxido de titanio mostró estructuras similares a películas, mientras que las 

muestras preparadas con butóxido de titanio mostraron gránulos esféricos. En 

este trabajo se usó ácido clorhídrico como reductor. Las NP’s obtenidas se 
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secaron a 80 °C y se calcinaron a 450 °C durante 3 h. Por otro lado, Patel y 

colaboradores [41] sintetizaron NP’s de SnO2 mediante la técnica sol-gel. Las 

nanopartículas sintetizadas son estequiométricas y poseen estructura cristalina 

tetragonal. La caracterización por TEM mostró que las nanopartículas tenían 

forma esférica y policristalina. Se observó en el análisis óptico que las partículas 

poseían una banda prohibida óptica directa de 3.64 eV. Los análisis de 

fotoluminiscencia y Raman indicaron la presencia de defectos de vacancia de 

oxígeno. Así mismo Kumar y colaboradores [42] evaluaron la síntesis de NP’s 

SnO2 mediante la técnica sol-gel y su aplicación para la detección del nivel de 

humedad. Las micrografías SEM revelaron la formación de nanopartículas de 

SnO2. El tamaño cristalino promedio fue 9 nm calculado por la fórmula de Debye-

Scherrer usando DRX, evidenciando una estructura cristalina tetragonal. La 

brecha de banda óptica fue calculada por el método de Tauc en 3.63 eV por 

espectros de absorción UV-Visible. La película fina preparada a base de SnO2 

con estructura similar a una hoja mejoró la detección de humedad. Por el 

contrario, Sheikhi y colaboradores [43], sintetizaron NP’s de ZnO mediante el 

método sol-gel, analizaron el efecto de los parámetros de síntesis, incluido, así 

como el material precursor (nitrato de zinc y acetato de zinc), el pH de la solución 

y el tiempo de envejecimiento, en las propiedades estructurales, morfológicas y 

ópticas de las nanopartículas de ZnO. Los resultados revelaron que el uso de 

nitrato de zinc presenta a una distribución uniforme de las nanopartículas. 

Además, las dimensiones de las varillas de ZnO se ven significativamente 

afectadas por el material precursor y el pH de la solución. La caracterización 

estructural demostró en todas las muestras que se forman en fase hexagonal. 

Por lo tanto, el material precursor, el pH de la solución e incluso el tiempo de 

envejecimiento no influyen significativamente en la fase cristalina de las 

nanopartículas de ZnO. Sin embargo, si afectan el tamaño de los cristalitos. Los 

modos de vibración característicos del ZnO hexagonal se observan en los 

espectros Raman y FTIR de todas las muestras. La banda prohibida de las 

muestras no se ve significativamente afectada por los parámetros de síntesis. En 
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tanto que, Manikandan y colaboradores [44], realizaron la síntesis de NP’s ZnO 

por el método sol-gel utilizando acetato de zinc como precursor. Los estudios de 

DRX indican que las nanopartículas de ZnO son monofásicas con estructura 

hexagonal de wurtzita. Los parámetros de la red se estimaron utilizando la 

fórmula de Scherrer. El espectro FTIR mostró el pico de absorción característico 

de ZnO a 458.82 cm-1 y autentifica la presencia de nanopartículas de ZnO. La 

caracterización FE-SEM muestra una morfología de escamas y la presencia de 

una composición de elementos químicos se identifica en el análisis 

espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDAX). Se encontró que el 

ancho de banda óptica era de 3.1 eV. La presencia del modo de estiramiento Zn-

O se confirmó a partir del espectro Raman. Las propiedades eléctricas, como la 

constante dieléctrica, la pérdida dieléctrica y la conductividad de CA, se 

analizaron a partir de los datos de impedancia. Las nanopartículas de ZnO 

preparadas muestran un buen comportamiento fotocatalítico para el colorante 

azul de metileno. 

Ahora bien, Rajendhiran y colaboradores [45], se centraron en la síntesis de NP’s 

de TiO2 a partir de extractos de plantas de Terminalia Catappa y Carissa 

Carandas utilizando el método de síntesis verde. En el patrón DRX indica la 

formación de la fase anatasa de TiO2 con estructura cristalina tetragonal y con 

tamaño promedio del cristal aproximadamente entre 10 y 21 nm. En la micrografía 

SEM se observa que las nanopartículas se distribuyen homogéneamente con 

morfología de forma esférica sin presencia de aglomeraciones. Por otra parte, 

Nabi y colaboradores [46], analizaron la síntesis de NP’s de TiO2 utilizando 

extracto de Citrus Limetta. El presente en el extracto actuó como agente reductor 

y protector de las nanopartículas, lo que dio como resultado NP’s con un tamaño 

aproximado de 80 a 100 nm, morfología esférica y la distribución de las NP’s fue 

casi uniforme en toda la muestra. El ancho de banda reportada de las 

nanopartículas fue de 3.22 eV, lo que confirmó la formación de NP’s de TiO2. Se 

examinó la actividad fotocatalítica para rodamina B (RhB) degradando el 90 % 
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del tinte en 80 minutos, lo que demuestra su excelente eficiencia fotocatalítica. 

Mientras que Pushpamalini y colaboradores [47], evaluaron la síntesis verde de 

NP’s de TiO2 utilizando cuatro extractos de hojas diferentes (Piper betel, Ocimum 

tenuiflorum, Moringa oleifera, Coriandrum sativum) que se utilizaron como 

agentes reductores para sintetizar TiO2 a partir de tetraisopropóxido de titanio. En 

las micrografías de TEM y SEM se observó que la dimensión de la nanopartícula 

fue entre 6.7 y 8.3 nm para todas las NP’s sintetizadas, con morfología 

redondeada y formando racimos. El patrón de DRX confirmó la presencia de la 

fase anatasa y con tamaño del cristal de 24.0, 6.4, 7.0, 6.6 y 6.8 nm, 

respectivamente. Las NP’s de TiO2 sintetizadas con el extracto de hojas de 

Moringa oleifera presentaron una mayor eficiencia de degradación del colorante 

verde malaquita en comparación con otros tres extractos de hojas. Mientras tanto 

Selvakumari y colaboradores [48], sintetizaron NP’s de SnO2 utilizando extracto 

de té verde (Camellia sinensis) a través de un método de síntesis verde. Las 

propiedades estructurales de las nanopartículas fueron obtenidas mediante 

difracción de rayos X, lo que indicó que el tamaño de los cristalitos era inferior a 

20 nm. El análisis morfológico reveló nanopartículas esféricas aglomeradas con 

tamaños que varían de 5 a 30 nm. Se encontró que la banda prohibida disminuía 

al aumentar la temperatura de recocido. El aumento en el tamaño de los 

cristalitos, la disminución de la brecha de banda y las intensidades crecientes de 

los picos de emisión visible y UV indicaron que el SnO2 puede desempeñar 

funciones importantes en el futuro en la catálisis y los dispositivos 

optoelectrónicos. No obstante Luque y colaboradores [49], reportaron NP’s de 

SnO2 mediante síntesis verde, utilizando Citrus × paradisi. Las concentraciones 

de extracto utilizadas fueron 1, 2 y 4% con relación a la solución acuosa. 

Presentaron morfología cuasi-esférica, tamaños de partícula entre 4 y 8 nm, con 

estructura cristalina en fase rutilo, y con gap prohibido de 2.69 a 3.28 eV. Las 

NP’s tuvieron excelentes propiedades fotocatalíticas bajo radiación UV, 

degradando el 100% de azul de metileno (MB) en 180 min. Por lo tanto, 

demostraron que la síntesis verde es un medio factible para la formación de NP’s 
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de SnO2 con buenas propiedades fotocatalíticas. En otro artículo de Luque y 

colaboradores [50], reportaron la síntesis de NP’s de SnO2 por vía verde utilizando 

diferentes concentraciones (1, 2 y 4%) de Camellia sinensis. Las NP’s de SnO2 

alcanzaron tamaños promedio de 6.91, 5.2 y 4.7 nm, con una forma casi esférica. 

Las NP’s presentaron una estructura hexagonal en fase rutilo, y una distancia 

interplanar de 0.33 nm. Los intervalos de banda se calcularon a 4.02, 3.95 y 3.79 

eV utilizando el modelo Tauc. La evaluación de la actividad fotocatalítica resultó 

en altos porcentajes de degradación: 100 % de MB, bajo radiación UV. Por otro 

lado, Jayappa y colaboradores [51], reportaron la síntesis de NP’s de ZnO 

utilizando los extractos acuosos de hojas y tallos de Mussaenda frondosa. Se 

observaron en los espectros UV-visible de las ZnO-NP picos de absorción a 370, 

376 y 373 nm correspondiente a la energía de banda prohibida de 3,33, 3,27 y 

3,30 eV. El análisis DRX confirmó la formación de estructuras hexagonales de 

wurtzita con un tamaño de grano medio de entre 5 y 20 nm de diámetro. Los 

espectros FTIR revelaron la presencia de vibraciones de estiramiento de los 

grupos –O–H, C–H, C–N, C=O involucrados en la reducción y estabilización de 

nanopartículas. En las imágenes SEM se observaron la presencia de 

nanopartículas aglomeradas esféricas y porosas. El análisis DLS y los valores de 

potencial zeta validaron la estabilidad de las NP’s de ZnO. En la publicación de 

Rao y colaboradores [52], analizaron la síntesis verde de NP’s de ZnO a partir 

del extracto de la planta de Camellia sinensis. El análisis DRX valida que las NP 

de ZnO tienen una estructura de wurtzita hexagonal, sin la formación de ninguna 

otra impureza y fases secundarias. Las imágenes FE-SEM revelan que la síntesis 

de óxido de zinc incluye varillas esféricas de NP’s de ZnO con rangos de tamaños 

de 10 a 20 nm. La actividad fotocatalítica de las NP’s de ZnO sintetizadas las 

evaluaron mediante la degradación del colorante naranja de metilo (MO) 

obteniendo 80 % de degradación con 0.5 g de NP de ZnO durante un tiempo de 

irradiación de 180 min.  



 

 

 CAPÍTULO 1: INTRODUCCIÓN 

10 

1.3 Justificación 

 

México es un país rico en biodiversidad, posee una gran variedad de plantas, las 

cuales la mayoría de ellas se consideran endémicas [53]. México ocupa el cuarto 

lugar entre los países considerados como megadiversos, y posee alrededor del 

10% del total de las especies conocidas. Con respecto al número de especies de 

plantas en el ámbito mundial México ocupa el quinto lugar, se estima cerca de 

7,000 especies con algún tipo de uso. Los conocimientos sobre herbolaria se han 

transmitido a la población de generación en generación. Sin embargo, solo se 

han estudiado unas 500 especies de plantas [54]. Es por eso que en los últimos 

años ha crecido el interés por esta área importante. De la herbolaria mexicana se 

pueden utilizar tanto las hojas como los tallos, corteza, raíces, etc., la forma más 

común que se emplea con más frecuencia es a través de extractos, los cuales 

tienen un alto contienen biocompuestos que actúan como reductores y agentes 

estabilizantes [55, 56]. 

Algunas plantas se pueden usar en nanociencia para la síntesis verde de 

nanopartículas. La síntesis de nanopartículas de óxidos metálicos a partir de una 

planta se ha convertido en un área de investigación muy importante en el campo 

de la nanotecnología. Ya que se necesitan desarrollar procedimientos limpios, 

simples, económicos, no tóxicos y que sean ecológicos para el medio ambiente. 

En este trabajo de investigación se presenta la síntesis de nanopartículas de 

TiO2, SnO2 y ZnO mediante el método químico y verde usando el extracto de la 

planta camellia sinensis. Esta es una planta endémica de México. En cuanto a 

las propiedades de las nanopartículas se ha demostrado que empleando este 

método se ha logrado obtener resultados similares a las obtenidas por métodos 

químicos. También, se confirmó un menor tamaño de partícula y formas 

deseadas con prometedoras aplicaciones tecnológicas.  
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1.4 Objetivos 

 

1.4.1 Objetivo General: 
 

Sintetizar química y ecológicamente nanopartículas de TiO2, SnO2 y ZnO por el 

método sol-gel para análisis, caracterización y comparación de las propiedades 

morfológicas, estructurales y ópticas con el fin de disminuir el daño al medio 

ambiente. 

 

1.4.2 Objetivos específicos: 
 

• Realizar una búsqueda del estado de arte sobre la síntesis química y verde 

de NP’s de TiO2, ZnO y SnO2. 

• Elegir las metodologías adecuadas para la obtención de NP’s de TiO2, 

ZnO y SnO2. 

• Obtener el extracto de las hojas té verde para la síntesis verde de las NP’s 

de óxidos metálicos. 

• Sintetizar las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 mediante el método sol-gel a 

través de la ruta química y verde. 

• Determinar la morfología, fases cristalinas y propiedades ópticas de las 

NP’s obtenidas por los dos métodos de síntesis a través de técnicas de 

caracterización como microscopia electrónica de barrido por emisión de 

campo (FESEM), difracción de rayos X (DRX), espectroscopía Raman, 

espectroscopia UV-Vis, espectroscopia de Fotoluminiscencia (PL). 

• Analizar los resultados de las caracterizaciones realizadas a las NP’s de 

TiO2, ZnO y SnO2 obtenidas por los dos métodos de síntesis, así como las 

respectivas conclusiones del presente trabajo. 

• Confirmar que el método verde es confiable, simple y económico. 
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1.5 Organización de la Tesis 

 

Los capítulos de la tesis se organizaron de la siguiente manera: 

El primer capítulo contiene la introducción de este proyecto, así como también, 

planteamiento del problema, estado del arte, justificación y objetivos. 

El segundo capítulo trata sobre el marco teórico que contiene definiciones de 

nanociencia y nanotecnología, características de las nanopartículas de óxidos 

metálicos haciendo principal énfasis a las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2, también se 

describen los métodos de síntesis, agentes estabilizantes y fotocatálisis 

heterogénea, así como las técnicas más comunes de caracterización, tales como, 

microscopia electrónica de barrido (SEM), difracción de rayos X (DRX), 

espectroscopia Raman, de absorbancia y de fotoluminiscencia. 

El tercer capítulo contiene la metodología de síntesis química y verde de las NP’s 

de TiO2, ZnO y SnO2, así como la obtención del extracto de té verde. 

En el cuarto capítulo se analizan y discuten los resultados obtenidos en la 

caracterización morfológica, estructural y óptica de las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2. 

Finalmente, en el quinto capítulo se plantean las conclusiones obtenidas de este 

trabajo de investigación. 
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CAPÍTULO 2. MARCO TEÓRICO 

 

2.1 Nanociencia, nanotecnología y nanomateriales. 

 

En los últimos años la comunidad científica ha centrado su atención en el campo 

de la nanociencia y la nanotecnología debido a que sus aplicaciones están 

teniendo un fuerte impacto en las diferentes áreas de investigación, por ejemplo: 

medicamentos, descontaminación del agua, sensores de gas, etc., además de 

mejorar técnicas y procesos de producción siendo muy importantes en el 

desarrollo científico y tecnológico. La nanociencia y nanotecnología se 

consideran interdisciplinarias y han impulsado la colaboración entre 

investigadores de diferentes áreas para compartir sus conocimientos, técnicas, 

habilidades y herramientas debido a que involucran conceptos de más de una 

disciplina como: química, física, ciencia de los materiales, biología, bioquímica 

etc., abarcando una variedad de enfoques [57]. 

Por lo tanto, es indispensable definir estas dos ciencias, la nanociencia es el 

estudio de los fenómenos y la manipulación de materiales en la escala de 

nanómetros (10-9), donde sus propiedades ópticas, mecánicas, eléctricas, etc., 

son muy diferentes a las de una escala mayor [58]. La aplicación de la 

nanociencia en dispositivos prácticos se denomina nanotecnología. Por lo tanto, 

la nanotecnología es un campo de las ciencias aplicadas que se basa en el 

diseño, caracterización, fabricación de y aplicación de materiales, dispositivos y 

sistemas mediante el control de la forma y tamaño de las nanoestructuras. Estos 

materiales a menudo se denominan nanomateriales [59].  
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El prefijo “nano” deriva de la palabra griega que significa enano. Un nanómetro 

(nm) es igual a la milmillonésima parte de un metro (1x10-9 m). La Fig. 2.1 ilustra 

los rangos de tamaño para los diferentes objetos en la nanoescala y la 

microescala. 

 

Los nanomateriales o materiales nanoestructurados son aquellos que tiene al 

menos una dimensión en el rango de la nanoescala (~1-100 nm). Estos 

materiales pueden exhibir propiedades ópticas, eléctricas, magnéticas muy 

diferentes a las de los materiales a granel. Los nanomateriales se clasifican 

según sus dimensiones [61], como se muestra Tabla 2.1.  

Por lo tanto, los nanomateriales son la base de la nanociencia y estos pueden 

ser manipulados física y químicamente para diversas aplicaciones en diferentes 

áreas de la ciencia y la tecnología. Actualmente han atraído un gran interés en el 

campo de la electrónica, como catalizadores, recubrimientos protectores, 

biosensores, biomateriales, etc., las cuales están directamente relacionadas con 

el tamaño, la morfología y la dimensionalidad de estas mismas. 

 

 

Fig. 2.1.  Ejemplos de tamaños de la escala nanométrica [60]. 
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Tabla 2.1 Clasificación de los nanomateriales según sus dimensiones 

Dimensión del 
nanomaterial 

Definición Nanomaterial Ejemplo 

 
Dimensión cero 

(0-D) 

 
 

Las tres dimensiones 
son menores a 100 nm 

Fullerenos, puntos 
cuánticos, 

nanopartículas, 
nanoclústers 

 

 
Dimensión uno 

(1-D) 
 

 

Dos de sus dimensiones 
son menores a 100 nm 

Nanotubos, 
nanofibras, nanohilos 

 

 

Dimensión dos 
(2-D) 

 

Una de sus dimensiones 
es inferior a 100 nm 

Películas delgadas y 
placas 

 

 
Dimensión tres 

(3-D) 
 

Ninguna dimensión es 
menor a 100 nm 

Policristales 

 

 

2.2 Nanopartículas de óxidos metálicos 

 

Las nanopartículas (NP’s) de óxidos metálicos que están hechas de precursores 

metálicos, son las más conocidas y estudiadas. Estas nanopartículas debido a 

su tamaño nanométrico, composición química, pureza, cristalinidad y a su una 

gran relación área/volumen, presentan propiedades fisicoquímicas nuevas o 

mejoradas en comparación con partículas macroscópicas del mismo material. 

Estas NP’s se presentan en diversas morfologías, incluyendo esféricas, 

triangulares, cúbicas, hexagonales, etc. Se han investigado ampliamente 

diferentes NP’s de óxidos metálicos y se ha informado que las NP’s de dióxido  

de titanio (TiO2), óxido de zinc (ZnO) y dióxido de estaño (SnO2) exhiben 

propiedades únicas (magnéticas, ópticas, químicas y mecánicas), que son 

prometedoras aplicaciones en varias áreas científicas, como la electrónica, 

óptica, catálisis, sensores, en la medicina, biomedicina, agricultura, medio 

ambiente, etc.  
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2.2.1 TiO2 

El dióxido de titanio es un material semiconductor tipo-n que ha sido estudiado 

por décadas debido a que es inofensivo para el medio ambiente y los humanos 

[62], por su precio accesible y por su alta estabilidad fotocatalítica. Es un material 

que está compuesto de titanio y oxígeno, el titanio tiene la siguiente configuración 

electrónica 1s22s22p63s23p64s23d2 y la configuración electrónica del oxígeno es 

1s22s22p4 presentando una energía de banda prohibida óptica alrededor de 3.2 

eV, un alto índice de refracción y buenas propiedades dieléctricas.  

El TiO2 presenta varios polimorfismos, la anatasa, rutilo y brookita son las fases 

que crecen naturalmente (ver Fig. 2.2). La fase anatasa y rutilo tienen estructura 

cristalina tetragonal, mientras que la brookita pertenece a la estructura cristalina 

ortorrómbica. Entre estos polimorfismos, la fase anatasa ha llamado más la 

atención en la comunidad científica debido a que presenta mayor actividad en 

catálisis y fotocatálisis [63], mostrando una energía de banda prohibida óptica de 

3.2 y 3.0 eV. Los parámetros de red de la anatasa son a=b=3.73 Ǻ y c= 9.37 Ǻ. 

 

 

 

 

 

Las nanopartículas de TiO2 son de gran interés debido a sus propiedades ópticas, 

alta estabilidad química, gran área superficial, cristalinidad, pureza, y a sus 

diferentes morfologías (esféricas o cuasiesféricas) que varían dependiendo del 

método utilizado para la síntesis. Tienen aplicaciones en diversas áreas, como 

industria farmacéutica [65], cosméticos [66], industria de la pintura [67], celdas 

solares [68], detectores UV [69] etc. Una de las ventajas de las nanopartículas 

de TiO2 además de ser de bajo costo en comparación con otros nanomateriales, 

es que presentan una vida útil limitada siendo con esto inalterables en el proceso 

de degradación de compuestos orgánicos y químicos [70]. 

Fig. 2. 2. Estructura cristalina del TiO2 [64]. 
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2.2.2 ZnO 

El óxido de zinc es uno de los óxidos metálicos más notables hoy en día, es un 

material que se caracteriza por ser de color blanco y se encuentra en la 

naturaleza en forma de mineral llamado Zincita. Es un material semiconductor 

tipo n, perteneciente a la familia II-VI. El zinc presenta una configuración 

electrónica: 1s22s22p63s23p64s23d10. Estas nanopartículas poseen una energía 

de banda prohibida óptica de 3.37 eV, debido a esto exhiben altas propiedades 

semiconductoras es utilizado mayormente en el área de nanoelectrónica.  

El ZnO se cristaliza en tres estructuras diferentes (ver Fig. 2.3) que son blenda 

de zinc, wurtzita y la sal de roca, bajo condiciones de crecimiento diferentes. La 

estructura menos común es la sal de roca, ya que solo se pueden obtener con 

presiones muy altas (10 Gpa) [71]. La estructura cristalina más común del óxido 

de zinc y la más estudiada es la wurtzita, que presenta una estructura hexagonal. 

Los parámetros de red de esta estructura son a=b= 3.253 Ǻ y c= 5.213 Ǻ. Esta 

fase es la más estable termodinámicamente en condiciones ambientales [72]. 

  

 

Las NP’s de ZnO presentan diferentes morfologías (hexagonales, nanomoras, 

varillas, elipsoidales, nanogalletas, nanoflores, etc.) que varían dependiendo del 

método de síntesis empleado, son de gran interés debido a que son fáciles de 

sintetizar, poseen métodos de síntesis económicos y son seguros con el medio 

ambiente. Las aplicaciones de estas nanopartículas dependen del control en sus 

propiedades físicas, químicas, y mecánicas que dependen de su tamaño, 

estructura cristalina, así como de su forma [74] son utilizadas ampliamente en 

electrónica [75], materiales ópticos [76], celdas solares [77], detectores UV [78], 

en fotocatálisis [79], biosensores [80], sensores de gas [81], pigmentos [82], etc. 

Fig. 2.3. Modelos de estructura cristalina de ZnO: (a) sal de roca, (b) wurtzita y (c) zinc 
blenda [73]. 
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2.2.3 SnO2 

El dióxido de estaño es un material semiconductor tipo-n importante que presenta 

excelentes propiedades físicas y químicas. La configuración electrónica para el 

estaño es: 1s22s22p63s23p63d104s24p64d105s25p2, al igual que TiO2 y ZnO 

presenta una energía de banda prohibida óptica, cuyo valor es de 3.6 eV. El SnO2 

se extrae del mineral casiterita que cristaliza en una sola fase llamada rutilo (ver 

Fig. 2.4) con una simetría tetragonal y tiene parámetros de red a=b=4.738 Ǻ y 

c=3.187 Ǻ. La estructura cristalina del rutilo se observa que un átomo central de 

Sn está rodeado por un octaedro ligeramente distorsionado de átomos de O en 

cada uno de sus vértices [83]. 

 

 

 

 

Estas NP’s de SnO2 además de su bajo costo y que no son tóxicas, presentan 

una buena estabilidad química y mecánica, una elevada transparencia dentro del 

rango visible y una elevada conductividad eléctrica la cual es debida a la alta 

presencia de vacantes de oxígeno. Debido a estas buenas características, 

estudios científicos se han centrado en sintetizar NP’s de SnO2 con variedad de 

morfologías como nanolaminas, nanotubos, nanocables y nanoesferas.  Las NP’s 

de SnO2 tienen excelentes propiedades ópticas, químicas, electrónicas, etc., que 

dependen del tamaño y de la forma a partir del método de síntesis utilizado. 

Gracias a estas propiedades únicas las NP’s de SnO2 encuentran aplicación en 

diversas áreas de la ciencia, como fotocatálisis [84], biosensores [85], 

dispositivos optoelectrónicos [86], sensores de gas [87], catálisis [88], baterías de 

litio [89], celdas solares [90], etc. 

 

Fig. 2.4. Estructura cristalina del rutilo SnO2 [83]. 
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2.3 Síntesis de nanopartículas de óxidos metálicos 

 

En los últimos años investigadores han desarrollado numerosos procedimientos 

para obtener nanomateriales con tamaños, formas y composición deseables. Dos 

métodos son utilizados principalmente para la síntesis de nanopartículas, es 

decir, métodos Top-down (de arriba hacia abajo) y Bottom-up (de abajo hacia 

arriba) como se ilustra en la Fig. 2.5.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En el método Top-down, las nanopartículas se forman a través de métodos físicos 

como ablación laser, molienda mecánica, sputtering, grabado químico, litografía, 

etc., en el cual el material sólido es reducido a pequeñas partículas hasta 

alcanzar tamaños nanométricos. Con este método se logra obtener variedades 

de NP’s, además de que son seguros y confiables, pero una de sus desventajas 

es que requieren usar grandes cantidades de energía, son costosos, así como 

se tienen poco control en la morfología y tamaño de las nanopartículas [91]. Los 

métodos Bottom-up conocidos como autoensamblaje, son los más aceptados y 

Fig. 2.5. Síntesis de nanopartículas. 
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efectivos, consisten en la generación de nanopartículas a partir de unidades 

pequeñas como átomos, moléculas y partículas más pequeñas [92], se obtienen 

principalmente mediante el uso de métodos químicos y biológicos. Los métodos 

químicos emplean un agente precursor metálico, un agente reductor y un agente 

estabilizante para la obtención de nanopartículas [93], entre los métodos 

químicos la ruta sol-gel es la más empleada. Son métodos simples y económicos 

en comparación con muchos métodos físicos. Gracias a estos métodos se 

pueden obtener nanopartículas con una morfología determinada, buen control de 

tamaño y un mínimo de impurezas durante el proceso de síntesis.  Como se 

mencionó anteriormente lo métodos químicos son los más empleados para la 

síntesis de nanopartículas, en la siguiente Tabla 2.2 se menciona algunos de 

ellos:  

Tabla 2.2. Métodos químicos en la síntesis de NP’s 

MÉTODO CARACTERÍSTICAS REF. 

Electroquímico 

• Utilizada para generar variedad de fases de NP’s de 
óxidos metálicos. 

• Variando parámetros como polaridad del solvente, 
potencial de voltaje, densidad de corriente, 
temperatura, puede controlarse el tamaño de partícula. 

[94] 
 

Precipitación 
química 

• Método empleado para varios tipos de síntesis de NP’s 
con diferentes cargas y complejidades.  

• En este método hay tres etapas muy importantes, la 
reducción de sales metálicas mediante agentes 
reductores, la estabilización y el control del tamaño de 
las NP’s mediante agentes de protección.  

[95] 

Coprecipitación 

• En este método hay que controlar parámetros de 
concentración, temperatura, pH, y velocidad de 
mezclado para obtener NP’s de óxidos metálicos con 
las características deseables.  

 
[96] 

Spray-pirólisis 

• Técnica que produce NP’s adherentes de gran 
superficie. Las propiedades de las NP’s se controlan 
variando parámetros como la temperatura del sustrato, 
presión del flujo de aire, así como la molaridad del 
agente precursor.   

[97] 

Deposición 
química de 

vapor (CVD) 

• Técnica que se usa en procesos continuos para obtener 
NP’s semiconductoras. Este método se usa en áreas 
superficiales grandes en tiempos cortos.  

 
[98] 

Hidrotermal/ 
Solvotermal 

• Se emplean agua o disolventes orgánicos como 
principales mineralizadores.  

[99] 
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• Métodos capaces de convertir óxidos metálicos en 
nanopartículas semiconductoras deseadas.  

Sonoquímico 

• Método utilizado para sintetizar NP’s de óxidos 
metálicos con propiedades únicas y diferentes 
morfologías variando parámetros como la temperatura 
y sonido. Pero no es eficiente en producciones grandes.  

[100] 

Sol - gel 

• Método simple y eficiente que permite obtener una gran 
variedad de composiciones y formulaciones químicas 
que da lugar a nanomateriales de propiedades muy 
diversas. 

[101] 

 

2.3.1 Método Sol-gel 

El método sol-gel consiste en la preparación de una solución precursora (sol), 

gelificación y eliminación de solventes hasta obtener nanopartículas de óxidos 

metálicos con alta homogeneidad, alta pureza un mejor control en el tamaño de 

las NP’s y morfologías deseadas sin limitaciones, además de que presenta un 

ahorro energético durante el proceso. Se llama sol a la dispersión de partículas 

coloidales que están en una fase liquida. El sol evoluciona por medio de 

reacciones químicas a un sólido altamente viscoso llamado gel, el cual está 

comprendido entre las fases sólido y líquido. Este método consta de las 

siguientes etapas y se ilustran en la Fig. 2.6: 

• Preparación de la solución inicial se basa en la disolución de los 

precursores en solventes. 

• Hidrólisis de la solución homogénea inicial mediante la adición de agua, 

en condiciones ácidas, neutras o básicas para proporcionar un sol.  

• Conversión del sol cambiando factores como la concentración o el pH del 

sol en un gel. El gel que se produce a partir de estos procesos es un 

material nanoestructurado.  

• En la etapa de envejecimiento se eliminan los disolventes del gel, este 

proceso puede durar desde pocas horas hasta días. Aquí se puede 

controlar el tamaño de las NP’s.  

• La etapa del secado involucra dos métodos para eliminar el disolvente, 

secado del gel por condiciones ambientales y secado del gel por 
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condiciones hipercríticas. En la primera el material resultante se llama 

xerogel y tiene baja porosidad, en el segundo se llama aerogel y esta tiene 

una porosidad alta.  

• Por último, sigue el tratamiento térmico, aquí se mejora la estabilidad 

estructural y propiedades de los productos finales [101]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En este método hay varios factores que influyen en el resultado final (ver Tabla 

2.3): 

Tabla 2.3. Factores para considerar en el método Sol-gel. 

Materiales Características 

Precursor 
• Es importante elegir bien el precursor para llevar a cabo la 

reacción. Los precursores más utilizados para este método 
son los alcóxidos metálicos.  

Solvente 
• Se utiliza con más frecuencia solventes como alcohol, 

metanol, etanol o propanol. 

Reductores 

• Los reductores más comunes son ácidos (ácido clorhídrico, 
fluorhídrico) y/o bases fuertes como: hidróxido de potasio, 
hidróxido de sodio, hidróxido de amoniaco, que son 
fundamentales en las etapas de hidrolisis y condensación.  

Estabilidad 
• Estabilizadores son añadidos a la solución con el objetivo de 

que la etapa de gelificación suceda lenta.  

 

El método de síntesis empleado para la obtención de las nanopartículas de 

óxidos metálicos en la presente tesis fue por sol-gel. Se eligió este método debido 

a que se obtienen materiales con morfologías y tamaños nanométricos, con alta 

pureza y es sencillo de aplicar. 

Fig. 2.6. Mecanismo del proceso sol-gel [102]. 

< 
Formación  

del Sol 

Formación  

del gel 
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2.4 Síntesis verde 

 

En la actualidad la síntesis verde ha generado interés en la investigación y el 

desarrollo científico-tecnológico de nanomateriales, este método verde sigue el 

procedimiento de abajo hacia arriba (bottom-up). Los métodos químicos usan 

solventes y sustancias químicas que son tóxicos y dañinos para el medio 

ambiente y para la salud, en cambio, la síntesis verde reemplaza ácidos (por 

ejemplo, el ácido clorhídrico) que son tóxicos, por seguros, rentables y ecológicos 

para la producción de NP’s de óxidos metálicos [103]. Se han reportado una 

amplia gama de materias primas renovables, como plantas, productos vegetales, 

algas, hongos, levaduras, virus y bacterias para la síntesis de óxidos metálicos. 

Sin embargo, las NP’s obtenidas a partir de extractos de plantas están recibiendo 

un interés significativo para diversas aplicaciones. En la Tabla 2.4 se muestran 

principales ventajas y desventajas de la síntesis verde [104]. 

Tabla 2.4. Ventajas y desventajas de la síntesis verde. 

VENTAJAS DESVENTAJAS 
✓ Son fáciles de preparar y bajo costo ✓ Las NP’s debido a su tamaño 

pequeño pueden causar problemas 
de inhalación y muchas 
enfermedades graves. 

✓ Procesos eficientes y ecológicos  ✓ En comparación con las NP’s 
sintetizadas químicamente, la 
síntesis verde aún no se usa en 
áreas industriales. 

✓ Uso de solventes amigables con el 
medio ambiente  

✓ Existen pocos estudios sobre la 
toxicidad de las NP’s en el medio 
ambiente.  

✓ Las NP’s obtenidas a través de este 
enfoque son bien definidas con 
tamaños y morfologías deseadas. 

 

✓ Ayuda a la prevención de residuos  
✓ No requieren altas temperaturas  
✓ Emplean uso de materias primas 

renovables y accesibles.  
 

✓ Producción de NP’s a gran escala  
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La síntesis de nanopartículas a partir de plantas utiliza partes específicas como 

hojas, tallos, flores, cortezas, semillas, frutos, cáscaras, y pulpas por lo que brinda 

más posibilidades de aprovechar este recurso natural [105].  Las plantas 

contienen diferentes compuestos bioactivos como flavonoides, alcaloides 

terpenoides, fenoles, taninos, cetonas, vitaminas, proteínas, etc., estos 

componentes actúan como agentes reductores en la síntesis de nanopartículas 

a gran escala [106]. De acuerdo con lo anterior, estos metabolitos secundarios 

actúan también como agentes estabilizadores, previniendo la aglomeración de 

las nanopartículas siendo así estables y homogéneas [107]. Estos extractos de 

plantas aportan mayores beneficios en comparación con los microorganismos 

para la síntesis de NP’s verdes, ya que son procesos rentables, de un solo paso, 

ayudan a la eliminación de productos tóxicos y son no patógenos (ver Fig. 2.7) 

[108].  

 

 

 

 

 

 

Se saben también que este método verde depende de varios parámetros de 

reacción, como la temperatura, el pH, la concentración del extracto y la cantidad 

de la sal metálica (precursor), afectan fuertemente la estabilidad, tamaño y la 

morfología de las nanopartículas. Diversos estudios se han centrado en la 

síntesis verde de NP’s de óxidos metálicos como TiO2, SnO2 y ZnO a través del 

extracto de la hoja de té verde para explorar a mayor profundidad sus 

aplicaciones en varios campos de investigación. 

Fig. 2.7. Síntesis verde de nanopartículas. 
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2.4.1 Camellia sinensis (té verde)  

La Camellia sinensis también conocido como té verde pertenece al reino: 

Plantae, del Orden: Ericales, Familia: Theaceae, Género: Camellia, Especie: C. 

Sinensis, Nombre binomial: Camellia sinensis [109]. Esta planta crece en más de 

45 países, principalmente en zonas tropicales y subtropicales como México. La 

planta del té verde se caracteriza por crecer en forma de un arbusto que logra 

medir hasta 10 m de altura, pero generalmente se limitan a menos altura para 

facilitar su cosecha. Las hojas de esta planta son de color verde oscuro brillante 

con forma ovaladas pecioladas de 5 a 10 cm de largo y 2 a 4 cm de ancho (Fig. 

2.8) [110]. 

 

 

 

 

 

 

El té verde tiene muchos componentes, donde el 50% son polifenoles, 

flavonoides y terpenoides. Los polifenoles junto con las catequinas constituyen 

aproximadamente el 90% de esta planta, estos biocomponentes contribuyen a 

los procesos de reducción de iones metálicos, así como un control en el tamaño 

y brindan estabilidad a las NP’s sustituyendo el uso de reductores tóxicos. En la 

Tabla 2.5 se observan los principales polifenoles que contiene el té verde [112].  

Tabla 2.5. Compuestos fenólicos presentes en Camellia sinensis. 

Polifenoles Concentración (mg/1g de extracto) 
Epicatequina 10.87 ± 0.44 
Ácido Cafeico 8.30. ± 0.18 

Ácido Benzoico 3.20 ± 0.11 
Ácido Siríngico 0.76 ± 0.03 
Ácido Vinílico 0.61 ± 0.04 

Ácido Protocatequico 0.23 ± 0.01 
Catequina 0.18 ± 0.01 

Fig. 2.8. Hojas de Camellia sinensis [111]. 
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En la Fig. 2.9 se muestra una planta joven de té verde que se utilizó para obtener 

el extracto para la síntesis verde de NP’s de TiO2, ZnO y SnO2. Cabe señalar que 

esta planta fue cultivada en Sta. María Tonantzintla, San Andrés Cholula, Puebla. 

Así mismo es importante mencionar que la concentración de biocompuestos 

presentes en una planta adulta comparados con una joven es mucho mayor, por 

lo tanto, se decidió utilizar una concentración de 10 gr para obtener 

concentraciones similares a las de la Tabla 2.5. 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.5  Agentes estabilizantes 

 

Como se ha mencionado antes las NP’s tienden a aglomerarse debido a la 

reducción de su energía superficial presentando una distribución desorganizada 

[113], estas situaciones conllevan a la perdida de sus propiedades. El principal 

desafío de la comunidad científica es contrarrestar esta tendencia de 

aglomerados al momento de realizar la síntesis de NP’s, usando agentes 

estabilizantes (también llamados surfactantes). Los surfactantes son agentes 

químicos, entre sus principales funciones están emulsificar, humedecer, 

solubilizar o dispersar. En el caso de la síntesis asistida por un agente 

estabilizante se consigue una reducción de la energía libre que limita el 

crecimiento de cristales. La estabilidad de las nanopartículas implica dos 

aspectos: el primero es la estabilidad cinética que es la permanencia de su estado 

Fig. 2.9. Planta de té verde utilizada en el extracto para la síntesis ecológica de NP’s. 
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de dispersión y segundo la estabilidad termodinámica que incluye la permanencia 

de su estado de división que es la estabilidad termodinámica. La estabilidad 

cinética es producto de la barrera de energías resultante de un equilibrio entre 

las fuerzas de Van der Waals (que son fuerzas de atracción) y fuerzas 

electrostáticas (que son fuerzas de repulsión) entre las superficies de los 

nanomateriales [114]. 

Estudios demuestran que compuestos poliméricos tales como poliacrilatos, 

polivinilalcohol (PVA), polivinilpirrolidona (PVP), poliacrilonitrilo, poliacrilamida o 

poli(etilenglicol), son los agentes estabilizantes más eficaces para estabilizar 

nanopartículas. El polímero polivinilpirrolidona (PVP) es uno de los más usados 

debido a los buenos resultados obtenidos en la síntesis de nanopartículas de 

TiO2 [115], SnO2 [116] y ZnO [117]. 

2.5.1 Polivinilpirrolidona (PVP) 

El PVP también llamado polividona, es un polímero voluminoso, no tóxico y actúa 

como surfactante no iónico con poca interacción electrostática [118]. Es un 

polímero lineal, cuya formula molecular es (C6H9NO)n, tiene una masa molecular 

de 112.889 g/mol, es soluble en agua y en otros disolventes como etanol, 

metanol, isopropanol, etilenglicol y glicerina. La molécula del PVP (ver Fig. 2.10), 

contiene un componente hidrofílico (pirrolidona) y un grupo hidrófobo (grupo 

alquilo). Por lo que el agua y algunos solventes polares son buenos disolventes 

del PVP [119]. 

 

 

 

 

El PVP se usa como estabilizador en la síntesis de NP’s que evita la agregación 

de NP’s por medio de fuerzas de repulsión que surgen de sus cadenas de 

Fig. 2.10. Estructura del PVP realizada por el software Chemsketch. 
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carbono (grupo alquilo) impidiendo la aglomeración de partículas, mientras que 

el resto de la pirrolidina forma micelas. También es considerado como un agente 

de control de forma, ya que promueve el crecimiento de ciertas caras del cristal 

y obstaculiza el crecimiento de otras [120]. 

 

2.6 Técnicas de caracterización 
 

La caracterización de materiales nos permite conocer las distintas propiedades 

morfológicas, estructurales, ópticas y químicas de los nanomateriales 

sintetizados, a continuación, se describen brevemente algunos ejemplos de cada 

técnica de caracterización para su mejor entendimiento.  

 

2.6.1 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

El microscopio electrónico de barrido (SEM, por sus siglas en inglés, Scanning 

Electron Microscopy) es un instrumento que nos permite examinar por medio de 

imágenes con alta resolución la información fisicoquímica de las superficies de 

las muestras, para analizar su morfología y su composición química [121]. La 

formación de imágenes también llamadas micrografías se forman por medio de 

la interacción inelástica de un haz de electrones de alta energía proveniente del 

cátodo que recorre la superficie de la muestra analizada, produciendo electrones 

secundarios que son detectados y traducidos en señales. Generalmente el SEM 

está equipado varios detectores, detector de electrones secundarios, detector de 

electrones retrodispersados y un detector de energía dispersiva EDS que permite 

identificar la composición elemental de la muestra.  

Esta técnica es empleada para estudiar con precisión las propiedades 

morfológicas de los nanomateriales de óxidos metálicos gracias a que el SEM 

proporciona una alta resolución (~100 Ǻ) en sus micrografías con una gran 

profundidad de campo, dando una apariencia tridimensional, así como la sencilla 

preparación de las muestras a analizar.  
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En la Fig. 2.11 (a-e) se observan algunas micrografías de las morfologías del 

TiO2 que fueron caracterizadas por SEM. En la Fig. 2.11a se observan NP’s de 

TiO2 fase anatasa, estas NP’s revelaron morfologías esféricas con tamaños entre 

80 y 250 nm de diámetro [122]. Por su parte, en la Fig. 2.11b, Hamza y 

colaboradores [123], sintetizaron nanotubos (NTC) de TiO2, las cuales 

presentaron una buena homogeneidad, así como también una mejor dispersión 

de partículas, de igual forma se observa que los NTC están bien insertados en la 

capa porosa del TiO2 y sus superficies están cubiertas por partículas de TiO2. En 

las Fig. 2.11 (c y d) se observan algunas micrografías de alta resolución de 

nanoflores de TiO2 con vista superior y vista lateral respectivamente que fueron 

reportadas por Hitesh y colaboradores [124]. Estas vistas confirmaron la 

formación de flores definidas, las cuales revelaron pétalos con formas cónicas. 

El diámetro de las puntas de los pétalos es ~30 nm con una altura ~2 μm. Por 

último, en un estudio Jagannath [125], reportó NP’s de TiO2 por síntesis verde 

(Fig. 2.11e), se observa que estas partículas son cuasiesféricas sin 

aglomeraciones, debido a los compuestos del extracto que actuaron como 

agentes protectores; así mismo, el espectro EDS (Fig. 2.11f) reveló elementos 

esperados de titanio (Ti) y oxigeno (O) en las NP’s en un porcentaje del 34% y 

24% respectivamente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig. 2.11. Diferentes micrografías SEM de TiO2. a) NP’s de TiO2; b) NTC-TiO2; c) y d) 

nanoflores de TiO2, e) NP’s de TiO2, f) Análisis EDS de TiO2. 
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Mediante esta técnica, también se han observado una gran variedad 

nanoestructuras del ZnO con propiedades morfológicas que pueden tener 

aplicaciones en diferentes áreas de investigación. Se puede observar en la Fig. 

2.12 a y b diferentes nanoestructuras de ZnO que fueron sintetizadas por dos 

métodos (sol-gel (SG) y precipitación (PP)). Las muestras ZnO-PP presentaron 

morfologías casi-esféricas y hexagonales con tamaños menores a 100 nm; 

mientras que las de ZnO-SG presentaron formas de varillas con longitudes y 

diámetros ~800 y 50 nm, respectivamente [126].  

 

 

 

 

 

 

 

Así mismo, Luis Esquivel y colaboradores [127], emplearon la técnica de 

caracterización SEM para estudiar las propiedades morfológicas de diferentes 

nanoestructuras para el ZnO, la Fig. 2.13a, se observan nanoestructuras 

autoensambladas en forma de nanoflores las cuales están constituidas por 

partículas individuales con tamaños ~10nm. La Fig. 2.13b presenta NP’s de ZnO 

con formas de nanomoras con un tamaño ~10 -15 nm. Estas NP’s presentaron 

una estructura cristalina cubica perdiendo la tendencia al crecimiento 

anisotrópico. Por último, la Fig. 2.13c, muestra una micrografía SEM, se puede 

observar trozos de láminas o discos autoensambladas adquiriendo una 

morfología semejante a la de unos moños, el tamaño de estas nanoestructuras 

va desde los 150 nm por encima de los 600 nm de largo y de ancho entre ~100 

y 200 nm.   

 

 

Fig. 2.12. Diferentes micrografías SEM de ZnO. 
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La caracterización morfológica se realizó en el laboratorio de Microscopía 

Electrónica del INAOE. Se utilizó el FE-SEM marca FEI, modelo SCIOS 

DualBeam (ver Fig. 2.14) para la caracterización superficial por detectores 

secundarios y retrodispersados. La composición elemental de las nanopartículas 

de TiO2, SnO2 y ZnO se determinó utilizando un análisis de rayos X con 

dispersión de energía (EDX, EDS), que se integra en el equipo FE-SEM. Para 

determinar el tamaño de partícula y graficar los histogramas, se usó el software 

OriginPro 2018. Así mismo, las muestras de las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 fueron 

depositadas sobre una cinta doble cara de carbono que sirve como porta muestra 

y se recubrieron con una capa de 10 nm de oro (Au) para apreciar de mejor 

manera la morfología de los nanomateriales. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2.13. Diferentes micrografías SEM de ZnO. a) Nanoflores de ZnO; b) Nanomoras de ZnO; y 

c) Nanomoños de ZnO. 

Fig. 2.14. Microscopio eléctrico de barrido de emisión de campo (FE-SEM) del laboratorio de 
microscopía electrónica del INAOE (LMEINAOE). 
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2.6.2 Difracción de rayos X (DRX) 

La difracción de rayos X (DRX, por sus siglas en inglés X-ray diffractometry), es 

una técnica de caracterización no destructiva que se utiliza para examinar las 

estructuras cristalinas de los nanomateriales, el tamaño promedio del cristal, así 

como también identificar los planos cristalinos y los índices de Miller de las 

muestras analizadas.  

Los espectros o también llamados difractogramas se producen cuando un haz de 

rayos X que atraviesa una rendija interacciona con la superficie del material 

cristalino, estos rayos X difractados son captados por un detector que traducirá 

la información en difractogramas, donde cada pico o máximos de difracción 

corresponde a planos atómicos de las fases cristalinas de la muestra, la cual es 

única para cada material.  La información que nos brinda estos difractogramas 

nos permite identificar el sistema cristalino del material, también por medio de la 

intensidad de las reflexiones se puede obtener con precisión un análisis 

estructural completo, ya que se puede determinar la distribución de los átomos 

dentro de la celda. De mismo modo, gracias a estas reflexiones del difractograma 

es posible utilizarlo para calcular el tamaño de los cristalitos empleando la 

ecuación de Scherrer.  

Ashwini y colaboradores [128] sintetizaron NP’s de ZnO por el método verde. Las 

NP’s fueron caracterizadas por DRX. El difractograma (Fig.2.15 a) muestra la 

intensidad de los rayos difractados vs con los ángulos de difracción. Los 

espectros mostraron picos con valores de 2θ de 31.57°, 34.24°, 36.07°, 47.36°, 

56.42°, 62.69°, 67.77°, 68.91° en correspondencia con los planos de red (100), 

(002), (101), (102), (110), (103), (112) y (201), respectivamente. Estos picos 

coinciden con el número de tarjeta 079-0207, que confirmaron que las NP’s de 

ZnO tienen una estructura hexagonal. El tamaño promedio de las NP’s de calculó 

usando la fórmula de Debye-Scherrer y se encontró que era 52.24 nm. En la Fig. 

2.15 b se muestra los resultados del análisis DRX. 
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Esta técnica es fundamental para ciencia de los materiales debido a que por 

medio de los difractogramas obtenidos de las muestras obtenidas nos permite 

analizar sus propiedades estructurales para la fabricación de nuevos 

nanomateriales que pueden ser aplicados en diversas áreas.  

Para identificar la estructura sólida de las muestras se empleó un difractómetro 

de rayos X marca D2 PHASER 2nd. Generation con un detector único LYNXEYE 

(ver Fig. 2.18). Se utilizó en un rango de 2θ de 10° a 180° con un paso de 0.02° 

y un tiempo de paso de 0.3 segundos. El equipo fue operado con radiación CuKα 

(λ = 0.15418 nm) a 30 kV. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2 15. Representación de un difractrograma DRX. a) Espectro de Rayos X de las NP’s de 
ZnO. b) Resultados del análisis DRX usando la ecuación Debye-Scherrer. 

Fig. 2.16. Equipo de difracción de rayos X. 
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2.6.3 Espectroscopia Raman 

La espectroscopia Raman es una técnica de caracterización muy versátil que se 

utiliza para estudiar la información estructural, composicional, así como la 

detección de los modos vibracionales moleculares en las nanoestructuras [129]. 

Es una técnica de carácter superficial y no destructiva, donde la muestra no sufre 

alteración alguna. Los espectros obtenidos son tomados en tiempo real en 

periodos de tiempo cortos para su análisis. 

El efecto Raman (ver Figura 2.17) ocurre cuando se hace incidir un haz de luz 

monocromática con cierta frecuencia sobre la muestra que se desea analizar sus 

características moleculares, las cuales tienen una mayor diferencia de energía 

que los estados vibracionales de dicha molécula, por lo tanto, la mayor parte la 

atraviesan y solo una pequeña parte es dispersada. La dispersión de un fotón 

incidente lleva a la molécula a un nivel de energía vibracional mayor. Entonces, 

la molécula reacciona emitiendo un fotón para saltar rápidamente a uno de los 

niveles de energía permitidos, por lo tanto, la frecuencia del fotón liberado 

corresponde al salto de energía realizado para que la molécula permanezca en 

los niveles energéticos permitidos. Pueden distinguirse tres casos en el efecto 

Raman, los cuales se describirán [130]. 

1.- Si el fotón dispersado tiene una frecuencia menor a la de la luz incidente, 

entonces la transferencia de energía hace que la molécula después de que 

brinca al nivel de energía no permitido, vuelva a un nivel energético permitido 

mayor que tenía inicialmente, donde el fotón es dispersado con frecuencia      

𝑣0 − 𝑣𝑟, a esto se le atribuye como dispersión Raman Stokes. 

2.- En cambio, si el fotón dispersado tiene una frecuencia mayor a la de la luz 

incidente, entonces se produce una transferencia de energía donde la 

molécula que anteriormente se encontraba en un estado vibracional de mayor 

energía que el de su estado fundamental, al momento de interaccionar con 

un fotón en un choque inelástico, ésta vuelve a su estado fundamental; de 

esta manera el fotón dispersado tiene una frecuencia 𝑣0 + 𝑣𝑟, a esto se le 

conoce como Raman anti-Stokes. 



 

 

 CAPÍTULO 2: MARCO TEÓRICO 

35       

3.- Por último, se conoce como dispersión Rayleigh cuando el fotón ni la 

molécula sufren alteraciones en su estado energético, en otras palabras, la 

molécula como el fotón tienen la misma frecuencia 𝑣0. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

El equipo empleado en este trabajo de tesis para la caracterización Raman de 

las NP’s fue un microscopio Confocal Raman marca Witec, modelo Alpha 300R 

(ver Fig. 2.18), para la medición de las NP’s de óxidos metálicos se usó un láser 

de 532 nm con una energía de 30 mW. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2.17. Efecto Raman. 

Fig. 2.18. Equipo de espectroscopía Raman del laboratorio del LMEINAOE. 
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2.6.4 Espectroscopía UV-Vis 

Para conocer las propiedades ópticas de los nanomateriales se emplean 

habitualmente las técnicas de espectroscopía UV-vis y Fotoluminiscencia (PL).  

La espectroscopía Ultravioleta Visible (UV-Vis), es una técnica de caracterización 

no destructiva, en la cuales podemos estudiar propiedades ópticas de los 

materiales como la absorbancia, transmitancia y reflectancia. Esta técnica 

también nos permite medir las energías de banda prohibida (Eg) de distintas 

muestras semiconductoras calculadas por el método Tauc, mediante las cuales 

se determina la longitud de onda a la cual el material trabaja. 

En esta técnica se hace incidir fotones con energías que van desde el rango 

ultravioleta hasta el infrarrojo (~190 nm a 800 nm) sobre una muestra y mediante 

un monocromador se barre la muestra en este rango a cada longitud de onda (λ). 

Mientras que del otro lado de la muestra un detector de luz convierte las señales 

luminosas en señales eléctricas y finalmente, mediante un registrador se 

observan los espectros de absorción de la muestra analizada.  

La información generada por esta técnica es presentada en forma de un espectro, 

la cual muestra la absorbancia (la cual tiene una relación logarítmica inversa a la 

transmitancia) vs la longitud de onda. Cada espectro de UV-Vis muestran picos 

que pueden estar relacionados con la distribución del tamaño de las muestras, la 

cual se deduce que, si se observan picos estrechos, la distribución de tamaños 

de las partículas serán más estrechas, por su parte, los picos prominentes de 

máxima absorción están relacionados con el tamaño de la partícula [131,132]. 

 

2.6.5 Espectroscopía de Fotoluminiscencia (PL) 

La espectroscopia Fotoluminiscente (PL por sus siglas en ingles 

Photoluminiscence) es una técnica de caracterización no destructiva al igual que 

la microscopía UV-Vis. El PL nos permite estudiar las propiedades luminiscentes 

de los materiales, además de que permite la identificación de transiciones 

electrónicas tras la interacción del material con radiación electromagnética y 
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podemos determinar la presencia de impurezas, defectos estructurales, entre 

otros aspectos [133]. 

La principal ventaja del PL y UV-Vis es que podemos seleccionar la longitud de 

onda de excitación para determinar el origen de dichas propiedades. 

La espectroscopia de PL utiliza una fuente de luz la cual su energía de emisión 

debe ser mayor a la energía prohibida del material semiconductor. Al interactuar 

el haz de electrones con la muestra, se generan pares de electrón-hueco, estos 

cuando se recombinan producen una emisión óptica en longitudes de onda de 

menor energía. Hay tres procesos importantes en esta técnica que se ilustran en 

la Fig. 2.19: 

 

 

 

 

 

 

 

 

La información que se obtiene de esta técnica es presentada en forma de 

espectros, donde se grafica la intensidad vs longitud de onda. Mediante estos 

espectros es posible estudiar características de los picos principales: 

➢ La posición del pico se relaciona con la energía de la transición de los 

fotones que son detectados a las λ. 

➢ El desplazamiento de los picos se atribuye a las impurezas o defectos de 

los materiales.  

➢ Por último, el ancho de pico está relacionada con los acoplamientos 
vibratorios, así como también, con el tamaño de las NP’s. 
 

Las mediciones UV-Vis y de Fotoluminiscencia de las NP’s de óxidos metálicos 

se realizaron con el mismo equipo Duetta HORIBA (Fig. 2.20). El espectro UV-

1). El material gana energía al absorber fotones 

con cierta longitud de onda conllevando a un 

electrón de un estado basal a otro con mayor 

energía desde la BV a la BC. 

2) Cuando el material se excita, se presenta 

una relajación no radiativa, donde hay perdidas 

por modos vibracionales. 

3) Después de cierto tiempo en el estado 

excitado, el electrón vuelve a su estado basal.  

Fig. 2.19. Descripción de procesos importantes en la espectroscopía de fotoluminiscencia. 
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Vis fue registrado en un rango de 300 a 800 nm con un incremento de paso de 2 

nm y un tiempo de integración de 0.05 s. En cambio, para los espectros PL de 

las muestras sintetizadas se llevaron a cabo en un rango de emisión de 350 a 

800 nm, con una longitud de onda de excitación de 250 nm para propiedades de 

luminiscencia. Todas las muestras de las NP’s fueron medidas a temperatura 

ambiente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig. 2.20. Equipo de espectroscopía UV-Vis y PL del laboratorio de Microelectrónica del INAOE. 
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Capítulo 3. Metodología experimental 

 

En esta sección se detalla la metodología empleada para la síntesis de 

nanopartículas de dióxido de titanio (NP’s TiO2), óxido de zinc (NP’s de ZnO) y 

dióxido de estaño (NP’s SnO2) utilizando el método sol-gel para la síntesis 

química y verde. 

 

3.1 Síntesis química de nanopartículas 

3.1.1 NP’s de TiO2 

Para sintetizar NP’s de TiO2 se prepararon dos soluciones, en un vaso de 

precipitado se midieron 20 mL de metanol (CH3OH) y se le añadieron 10 mL de 

butóxido de titanio (precursor) manteniéndose en agitación constante (solución 

1). Al mismo tiempo, en otro vaso de precipitado se agregaron 10 mL de metanol, 

10 mL de agua deionizada (H2O DI) y 5 mL de hidróxido de amonio (NH4OH) con 

agitación constante (solución 2). Después, se vierte la solución 2 en la solución 

1 gota por gota. La solución se agitó continuamente durante 90 min. 

Posteriormente, se dejaron precipitar las NP’s y se realizaron dos lavados con 

agua DI y uno más con metanol. Después, la solución se dejó secando en la 

mufla a 120 °C por 18 horas. Luego, se procedió a moler el sólido en un mortero 

de ágata hasta obtener un polvo fino. Finalmente, se sometieron a un tratamiento 

térmico a 450°C durante 2.5 horas, para obtener así las nanopartículas de NP’s 

TiO2 (ver Fig. 3.1) 

 

3.1.2 NP’s de ZnO 

La síntesis de nanopartículas de óxido de zinc se inició disolviendo 3.45 gr de 

nitrato de zinc hexahidratado (precursor) en 40 mL de metanol en un vaso de 

precipitado, bajo agitación magnética, a temperatura ambiente. Después, 5 mL 
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de hidróxido de amonio se adicionaron gota a gota bajo agitación por 90 min. A 

partir de este punto se realiza la precipitación, enjuague, secado y tratamiento 

térmico; como se menciona en la sección 3.1.1 (ver Fig. 3.1).  

 

3.1.3 NP’s de SnO2 

La obtención de nanopartículas SnO2 se inició agregando en un vaso de 

precipitado 3.5 gr de cloruro de estaño dihidratado (precursor) en 100 mL de 

metanol, con agitación magnética a temperatura ambiente. A continuación, se le 

añade 5 mL de hidróxido de amonio gota a gota bajo agitación constante por 90 

min. A partir de este punto se realiza la precipitación, enjuague, secado y 

tratamiento térmico; como se menciona en la sección 3.1.1 (ver Fig. 3.1).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.4 NP’s de TiO2 con PVP 

La obtención de las NP’s de TiO2 con PVP se inicia disolviendo 0.5 g de 

polivinilpirrolidona (PVP) en 40 mL de metanol en agitación constante por 30 min. 

A continuación, se agregaron lentamente los 10 mL de butóxido de titanio 

(precursor) manteniéndose en agitación constante durante 30 min. 

Fig. 3.1. Síntesis química de nanopartículas sin PVP. 
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Seguidamente preparamos una segunda solución de 10 mL de metanol, 10 mL 

de agua DI y 5 mL de hidróxido de amonio con agitación constante (solución 2). 

Después, se vierte la solución 2 en la solución 1 gota por gota. La solución se 

agitó continuamente durante 90 min Posteriormente, se dejaron precipitar las 

NP’s y se realizaron dos enjuagues con agua DI y uno más con metanol. 

Después, la solución se dejó secando en la mufla a 120 °C por 18 horas. Luego, 

se procedió a moler el sólido en un mortero de ágata hasta obtener un polvo fino. 

Finalmente, se sometieron a un tratamiento térmico a 450°C durante 2.5 horas, 

para obtener así las nanopartículas de NP’s TiO2 con PVP (ver Fig. 3.2). 

 

3.1.5 NP’s de ZnO con PVP 

Par la síntesis de las nanopartículas de óxido de zinc con el agente estabilizante 

se comenzó disolvieron 0.5 gr de PVP en 40 mL de metanol, la solución se agitó 

continuamente durante 30 min. Trascurrido este tiempo, se le adicionan 

lentamente 3.45 g de nitrato de zinc hexahidratado (precursor) manteniéndose 

en agitación durante 30 min. Posteriormente se le adicionó gota a gota 5 mL de 

hidróxido de amonio en agitación constante por 90 min. A partir de este punto se 

realiza la precipitación, enjuague, secado y tratamiento térmico; como se 

menciona en la sección 3.1.4 (ver Fig. 3.2).  

 

3.1.6 NP’s de SnO2 con PVP 

Las nanopartículas de SnO2 con el agente estabilizante se sintetizaron 

disolviendo 0.5 gr de PVP en 40 mL de metanol, la solución se colocó en agitación 

constante durante 30 min. Después se añadieron lentamente 3.5 gr de cloruro de 

estaño dihidratado (precursor) manteniéndose en agitación por 30 min. Luego, 5 

mL de hidróxido de amonio se vertieron gota a gota bajo agitación constante por 

90 min. A partir de este punto se realiza la precipitación, enjuague, secado y 

tratamiento térmico; como se menciona en la sección 3.1.4 (ver Fig. 3.2).  
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3.2 Síntesis verde de nanopartículas 

3.2.1 Preparación del extracto 

Para la síntesis verde de NP’s de TiO2, SnO2 y ZnO, se utiliza el extracto de té 

verde. El proceso inicia recolectando las hojas de té verde hasta completar 10 g, 

las cuales se lavaron para eliminar el polvo u otras partículas, luego se dejaron 

escurrir y se cortaron en trozos pequeños para facilitar su uso. A continuación, 

en un vaso de precipitado se añadieron los trozos de té verde en 225 mL de 

metanol, la solución se mantuvo en agitación constante por 2 h. Después, la 

solución se colocó a 60°C durante 1 h. Posteriormente, para separar la materia 

orgánica de la solución se filtró con papel filtro Whatman #4 para obtener así el 

extracto de té verde. Finalmente, se guarda la solución en un frasco ámbar. La 

Fig. 3.3 ilustra el procedimiento. 

Fig. 3.2. Síntesis química de nanopartículas con PVP. 
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3.2.2 NP’s de TiO2  

Para preparar NP’s de TiO2 por síntesis verde, se añadieron 20 mL de metanol y 

10 mL butóxido de titanio (precursor) en un vaso de precipitado con agitación 

magnética constante. Posteriormente, el extracto fue vertido gota a gota a la 

solución anterior manteniendo la agitación, a temperatura ambiente. Después de 

la precipitación se realizaron dos enjuagues con agua DI y una con metanol. 

Después la solución se dejó secando en la mufla a 120 °C por 18 horas. 

Posteriormente, se procedió a moler el material en un mortero de ágata hasta 

obtener un polvo fino. Finalmente, se sometieron a un tratamiento térmico a 

450°C durante 2.5 horas, para obtener así las nanopartículas de NP’s TiO2 sin 

PVP.  La Fig. 3.4 muestra la síntesis verde de NP’s de TiO2.   

 

3.2.3 NP’s de ZnO  

La síntesis verde de nanopartículas de ZnO se inició pesando 3.45 g de nitrato 

de zinc hexahidratado (precursor) que se disolvieron a un vaso de precipitado 

con 40 mL de metanol, en agitación constante. Después, se le añadieron 20 mL 

de extracto gota a gota, manteniéndose en agitación constante durante 90 min. 

A partir de este punto se realiza la precipitación, enjuague, secado y tratamiento 

térmico; como se menciona en la sección 3.2.2 (ver Fig. 3.4).  

Fig. 3.3 Obtención del extracto de té verde. 
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3.2.4 NP’s de SnO2  

La síntesis verde de nanopartículas de SnO2 se inició disolviendo 3.5 gr de 

cloruro de estaño dihidratado (precursor) en un vaso de precipitado 40 mL de 

CH3OH con agitación constante. A continuación, se añade gota a gota 20 mL de 

extracto manteniéndose en agitación continua durante 90 min. A partir de este 

punto se realiza la precipitación, enjuague, secado y tratamiento térmico; como 

se menciona en la sección 3.2.2 (ver Fig. 3.4). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.5 NP’s de TiO2 con PVP 

La síntesis de NP´s de TiO2 con el agente estabilizante comenzó agregando 0.5 

g de PVP en 40 mL de metanol en agitación constante por 30 min. Seguidamente 

se adicionaron 10 mL de butóxido de titanio (precursor) gota a gota 

manteniéndose en agitación constante por 30 min. Después se añadieron 20 mL 

de extracto gota a gota bajo agitación durante 90 min. Posteriormente las NP’s 

se dejan precipitar y se realizan dos enjuagues con agua DI y una con metanol. 

Después la solución se dejó secando en la mufla a 120 °C por 18 horas. 

Posteriormente, se procedió a moler el material en un mortero de ágata hasta 

obtener un polvo fino. Finalmente, se sometieron a un tratamiento térmico a 

Fig. 3.4. Síntesis verde de nanopartículas sin PVP. 
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450°C durante 2.5 horas, para obtener así las nanopartículas de NP’s TiO2 con 

PVP.  La Fig. 3.5 muestra la síntesis verde de NP’s de TiO2.   

 

3.2.6 NP’s de ZnO con PVP 

La síntesis de NP’s de ZnO con PVP comienza añadiendo 0.5 g de PVP en 40 

mL de metanol en agitación constante por 30 min. Después se disolvieron 

lentamente 3.45 g de nitrato de zinc hexahidratado (precursor), manteniéndose 

en agitación durante 30 min. A continuación, se agregan 20 mL de extracto gota 

a gota bajo agitación durante 90 min. A partir de este punto se continúan con los 

pasos mencionados en la sección 3.2.5 como se observa en la Fig. 3.5. 

 

3.2.6 NP’s de SnO2 con PVP 

La síntesis de las nanopartículas de SnO2 con PVP se inicia disolviendo 0.5 g de 

PVP en 40 mL de metanol manteniéndose en agitación durante 30 min. A 

continuación, se adicionaron poco a poco 3.5 g de cloruro de estaño dihidratado 

(precursor), bajo agitación por 30 min. Posteriormente, se añadieron 20 mL de 

extracto gota a gota bajo en agitación durante 90 min. A partir de este punto se 

continúan con los pasos mencionados en la sección 3.2.5 como se observa en la 

Fig. 3.5. 

 

 

 

 

Fig. 3.5. Síntesis verde de nanopartículas con PVP. 
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Capítulo 4. Resultados y Análisis 

 

Con el fin de analizar la morfología, tamaño del grano y del cristalito, estructura y 

fase cristalina, energía del gap óptico y defectos superficiales de las NP’s de TiO2, 

ZnO y SnO2 sintetizadas por el método sol-gel, se realizaron caracterizaciones 

mediante microscopía electrónica de barrido de emisión de campo (FE-SEM), 

difracción de Rayos X (DRX), espectroscopia Raman, absorbancia UV-VIS y 

fotoluminiscencia. 

 

4.1 Caracterización morfológica de las nanopartículas 

4.1.1 NP’s de TiO2 

En la Fig. 4.1 (a-d) se observan las micrografías de las nanopartículas de TiO2 

por síntesis química sin PVP (TiO2-QSIN), síntesis química con PVP (TiO2-

QCON), síntesis verde sin PVP (TiO2-VSIN) y síntesis verde con PVP (TiO2-

VCON), respectivamente. Se puede observar en la Fig. 4.1a para las NP’s TiO2-

QSIN la formación de nanopartículas cuasiesféricas, con tendencia a formar 

aglomeraciones. Mientras que las NP’s TiO2-QCON presentan morfologías 

cuasiesféricas más definidas y menos aglomeraciones (ver Fig. 4.1b), con esta 

concentración de agente estabilizante (PVP) se nota una mejor distribución de 

las nanopartículas, y una disminución en la aglomeración; el PVP usado en esta 

síntesis provoca una fuerza de repulsión entre las partículas debido a sus 

cadenas de carbono, grupo alquilo, y a los componentes hidrofílicos formando 

micelas que provocaron dispersión entre las NP’s, así como también haciendo 

que las muestras tengan un tamaño de partícula más pequeña. En contraste, por 

síntesis verde, la Fig. 4.1 (c y d) representan las micrografías FE-SEM. En la Fig. 

4.1c se observa la presencia de partículas con morfologías esféricas más 

definidas y presentan una distribución más homogénea en comparación con las 
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sintetizadas químicamente, esto puede deberse al efecto del extracto de té verde, 

el cual contiene compuestos fenólicos (como flavonoides, catequinas, entre 

otros) y terpenoides entre sus principales biocomponentes, dichos compuestos 

contribuyen a los procesos de reducción de iones metálicos, también pueden 

controlar el tamaño y la estabilidad de las nanoestructuras formadas. En la Fig. 

4.1d se puede observar que las NP’s TiO2-VCON tienen una morfología similar a 

las NP’s TiO2-VSIN. El tamaño de las nanopartículas de las muestran en los 

histogramas de la Fig. 4.1 (e-h). Se encontró que el promedio para NP’s TiO2-

QSIN, TiO2-QCON, TiO2-VSIN y TiO2-VCON fue de 11 ± 7, 7 ± 3, 6 ± 4 y 6 ± 3 

nm, respectivamente. Cabe señalar que en la síntesis verde se aprecia una 

disminución en el tamaño de partícula en comparación con las sintetizadas 

químicamente atribuido a los biocompuestos del té verde. Por otra parte, La 

espectroscopía de rayos X de dispersión de energía (EDS) muestra la 

composición elemental de las nanopartículas de TiO2 en la Fig. 4.1 (i-l). El EDS 

confirma la presencia de titanio y oxígeno en una relación molar 1:2 de Ti:O en 

todas las muestras sintetizadas. También, se observa un pico mínimo de carbono 

que puede ser una contribución de la cinta de carbono utilizada como sustrato 

para fijar el polvo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 CAPÍTULO 4: RESULTADOS Y ANÁLISIS 

48       

 

Fig. 4. 1. (a-d) Micrografías FE-SEM de NP’s de TiO2 por síntesis química sin PVP (TiO2-QSIN), 
síntesis química con PVP (TiO2 -QCON), síntesis verde sin PVP (TiO2 -VSIN) y síntesis verde con 
PVP (TiO2 -VCON), respectivamente. (e-h) Histogramas del diámetro de nanopartículas de TiO2 
sintetizadas. (i-l) Análisis EDS de las NP’s TiO2. 
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4.1.2 NP’s de ZnO  

En la Fig. 4.2 se presentan las micrografías de FE-SEM, las nanopartículas de 

ZnO son sintetizadas química y ecológicamente. La Fig. 4.2a muestra las NP’s 

ZnO-QSIN, están compuestas por partículas con diferentes tamaños y 

morfologías, entre ellas, hexagonales, esféricas y rectangulares. En la Fig. 4.2b 

se observan las NP’s ZnO-QCON, las cuales presentaron pequeñas 

aglomeraciones, con morfologías hexagonales y nanopartículas de forma 

globular que se autoensamblan en forma de moras, las cuales están presentes 

en una proporción predominante y mejor definidas en comparación con las NP’s 

ZnO-QSIN. Por otra parte, en la Fig. 4.2c se observan NP’s de ZnO-VSIN casi 

esféricas, pero altamente aglomeradas en comparación con las sintetizadas 

químicamente. La Fig. 4.2d muestra morfologías hexagonales y esféricas para 

las NP’s de ZnO-VCON más definidas, presentando una disminución de tamaños 

y aglomeraciones. La Fig. 4.2 (e -h) muestra que los diámetros para NP’s ZnO-

QSIN, ZnO-QCON, ZnO-VSIN y ZnO-VCON fueron de 70 ± 30, 30 ± 20, 20 ± 15 

y 40 ± 30 nm, respectivamente. Se aprecia una disminución de tamaños de las 

NP’s de ZnO sintetizadas por método verde, esto puede ser atribuido a la adición 

de los biocompuestos del extracto los cuales influyen notablemente en las 

nanoestructuras. El análisis EDS de las NP’s de ZnO se presentan en la Fig. 4.2 

(i-l) se puede observar la presencia de O y Zn, lo que confirma la presencia de 

zinc en forma de óxido con una relación molar 1:1 de Zn:O. 
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Fig. 4. 2. (a-d) Micrografías SEM de NP’s de ZnO por síntesis química sin PVP (ZnO-QSIN), 
síntesis química con PVP (ZnO -QCON), síntesis verde sin PVP (ZnO -VSIN) y síntesis verde con 

PVP (ZnO -VCON), respectivamente. (e-h) Histogramas del diámetro de nanopartículas de ZnO 
sintetizadas. (i-l) Análisis EDS de las NP’s ZnO. 
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4.1.3 NP’s de SnO2  

En la Fig. 4.3 (a-d) se observan las micrografías FE-SEM de nanopartículas de 

SnO2 por síntesis química y verde. La micrografía de la Fig. 4.3a muestra las 

NP’s SnO2-QSIN, las cuales presentan estructuras aglomeradas conformadas 

por partículas más pequeñas con morfología cuasi-esférica. A diferencia de la 

Fig. 4.3b se puede observar que los tamaños de grano de las NP’s SnO2-QCON 

son más pequeños, se encuentran distribuidos uniformemente y con morfologías 

esféricas bien definidas esto se atribuye a las fuerzas de repulsión y la formación 

de micelas originadas por el surfactante provocando que las NP’s se dispersaran 

reduciendo las aglomeraciones. Por otro lado, en la Fig. 4.3c se aprecian las NP’s 

SnO2-VSIN con presencia de aglomeraciones en forma de racimos conformadas 

por granos pequeños y morfologías cuasi-esféricas. Así mismo, en la Fig. 4.3d 

se observa que las NP’s SnO2-VCON presentaron aglomeraciones en forma de 

películas o capas conformadas por partículas con morfologías cuasi-esféricas. La 

Fig. 4.3 (e-h) presenta los histogramas del diámetro promedio de las NP’s de 

SnO2-QSIN, SnO2-QCON, SnO2-VSIN y SnO2-VCON, los cuales fueron de 10 ± 

6, 5 ± 3, 9 ± 5 y 6 ± 3 nm, respectivamente, se observa que las NP’s SnO2-QCON 

y SnO2-VCON presentaron una disminución mayor en el tamaño de grano en 

comparación con las otras, esto debido al uso del agente estabilizante empleado 

en la síntesis de estas dos NP’s.  Por otra parte, en la Fig. 4.3 (i-l) se muestra el 

análisis EDS que confirma la presencia de oxígeno y estaño en una relación 

molar 1:2 de Sn:O en todas las muestras obtenidas 
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Fig. 4. 3.  (a-d) Micrografías FE-SEM de NP’s de SnO2 por síntesis química sin PVP (SnO2-QSIN), 
síntesis química con PVP (SnO2 -QCON), síntesis verde sin PVP (SnO2 -VSIN) y síntesis verde 

con PVP (SnO2 -VCON), respectivamente. (e-h) Histogramas del diámetro de nanopartículas de 
SnO2 sintetizadas. (i-l) Análisis EDS de las NP’s SnO2. 
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4.2 Caracterización estructural de las nanopartículas 

4.2.1 Difracción de Rayos X (DRX) 

4.2.1.1 NP’s de TiO2 

La Fig. 4.4 muestra el patrón de DRX de las NP’s de TiO2 por síntesis química y 

verde. Los valores de 2θ se registraron en el rango de 20˚ - 80˚ utilizando 

radiación de Cu-Kα de longitud de onda de 1.54060 Å. Los picos de difracción 

observados se ubicaron en 25.42°, 38.05°, 48.03°, 53.82°, 55.13°, 62.84°, 68.84°, 

70.47° y 75.12°, que corresponden a los planos (1 0 1), (0 0 4), (2 0 0), (1 0 5), (2 

1 1), (2 0 4), (1 1 6), (2 2 0) y (2 1 5), respectivamente, que confirman la estructura 

tetragonal y la fase cristalina de anatasa pura para todas las muestras de acuerdo 

con el archivo JCPDS no. 96-900-9087 [134]. Se aprecia una mayor nitidez en el 

difractograma de las NP’s TiO2-VSIN, debido a la dispersión y homogeneidad de 

las NP’s lo que resultó en un menor tamaño de grano. Es importante señalar que 

no se presentaron fases secundarias, material amorfo o impurezas en las 

muestras obtenidas.   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4.4. Difractogramas de NP’s de TiO2 por síntesis química y 

verde. 

https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/amorphous-materials
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El tamaño de cristalito se calculó mediante la fórmula de Debye-Scherrer (Ec. 1) 

[135].  

 

 

donde D es el tamaño del cristalito, λ la longitud de onda de la radiación de rayos 

X (λ=0.15406 nm) para CuKα, K la constante de Scherrer (K=0.9), β el ancho 

completo en la mitad del plano máximo (FWHM) para los picos más intensos y θ 

es el ángulo de Bragg en radianes [135].  Los tres picos característicos de 

anatasa (1 0 1), (0 0 4) y (2 0 0), se utilizaron para estimar los tamaños promedio 

del cristalito de las muestras. En la Tabla 4.1 se presentan los resultados del 

análisis del DRX calculados a partir de los espectros de las NP’s TiO2-QSIN, TiO2-

QCON, TiO2-VSIN y TiO2-VCON los cuales fueron 8.61, 7.48, 7.21 y 6.28 nm, 

respectivamente. Estos valores confirman lo descrito en las micrografías FE-

SEM. 

Tabla 4.1. Análisis DRX de las nanopartículas de TiO2 

 

Muestra 2θ FWHM 
Tamaño 
cristalito 

(nm) 

Tamaño 
promedio 

(nm) 

TiO2-QSIN 

25.35 0.81423 9.99 

8.61 38.03 1.4365 5.84 

48.03 0.86948 10.00 

TiO2-QCON 

25.32 0.90527 8.99 

7.48 38.00 1.64982 5.09 

48.12 1.03826 8.37 

TiO2-VSIN 

25.32 0.93184 8.73 

7.21 37.89 1.72303 4.87 

48.01 1.0815 8.04 

TiO2-VCON 

25.43 1.17783 6.91 

6.28 38.00 1.6832 4.99 

48.01 1.25165 6.94 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽𝐶𝑜𝑠𝜃
 

Ec. 1 
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4.2.1.2 NP’s de ZnO 

La Fig. 4.5 muestra los patrones DRX de las nanopartículas de ZnO por síntesis 

química y verde obtenidas mediante el método sol-gel. Los picos se localizan a 

2θ = 31.78°, 34.45°, 36.27°, 47.57°, 56.62°, 62.90°, 66.40°, 67.99°, 69.12°, 72.63° 

y 77.00°, que corresponden a los planos (1 0 0), (0 0 2), (1 0 1), (1 0 2), (1 1 0), 

(1 0 3), (2 0 0), (1 1 2), (2 0 1), (0 0 4) y (2 0 2), respectivamente, que confirma la 

fase wurtzita y estructura cristalina hexagonal de acuerdo con archivo JPCDS 

No. 900-4182 [136].  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se calculó el tamaño del cristal de los tres picos principales característicos de la 

wurtzita (1 0 0), (0 0 2), (1 0 1) empleando la ecuación de Debye-Scherrer (Ec.1). 

La tabla 4.2 se muestran que los tamaños promedio de los cristalitos obtenidos 

Fig. 4.5. Difractogramas de NP’s de ZnO por síntesis química y verde. 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2468023020306921#fig0001
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fueron 54.90, 24.15, 17.29 y 31.69 nm, para las NP’s ZnO-QSIN, ZnO-QCON, 

ZnO-VSIN y ZnO-VCON respectivamente, lo cual coincide al tamaño obtenido en 

FE-SEM. 

Tabla 4.2. Análisis DRX de las nanopartículas de ZnO. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Muestra 2θ FWHM 
Tamaño 
cristalito 

(nm) 

Tamaño 
promedio 

(nm) 

ZnO-QSIN 

31.83 0.1509 54.74 

54.90 34.51 0.14659 56.74 

36.37 0.157046 53.24 

ZnO-QCON 

31.79 0.3362 24.56 

24.15 34.42 0.33721 24.66 

36.27 0.35977 23.23 

ZnO-VSIN 

31.74 0.47477 17.39 

17.29 34.34 0.4657 17.85 

36.146 0.50222 16.63 

ZnO-VCON 

31.74 0.28517 28.96 

31.69 34.439 0.25377 32.77 

36.35 0.25069 33.35 
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4.2.1.3 NP’s de SnO2  

Los análisis DRX de las NP’s de SnO2 obtenidas por síntesis química y síntesis 

verde, se presentan en la Fig. 4.6. Se pueden observar picos de difracción 

definidos en 2θ = 26.62º, 33.92º, 37.49º, 51.84º, 54.82º, 57.92º, 61.93º, 64.93º, 

65.96º, 71.38º, 78.82º, que corresponden a los planos cristalinos (110), (101), 

(200), (211) (220), (002), (310), (112), (301), (202), (3215), respectivamente. 

Estos valores coincidieron con la tarjeta JCPDS número 96-500-0225 [137], 

atribuidos a la fase cristalina casiterita en su estructura rutilo tetragonal del SnO2. 

De acuerdo con el espectro DRX, es claramente posible observar que las NP’s 

SnO2-QCON y SnO2-VCON mostraron picos de difracción más definidos, debido 

a que presentan tamaños de cristalito similares por efecto del agente 

estabilizante. Así mismo, se observaron únicamente picos característicos del 

SnO2 y se descarta la presencia de compuestos secundarios o impurezas. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig. 4.6. Difractogramas de NP’s de SnO2 por síntesis química y verde. 
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El tamaño de los cristalitos de las NP’s de SnO2 se calculó utilizando los primeros 

tres picos de mayor intensidad de los patrones de DRX (110), (101), (200) 

siguiendo la fórmula de Deybe-Scherrer (Ec.1). Los tamaños promedio de 

cristalitos para las NP’s de SnO2-QSIN, SnO2-QCON, SnO2-VSIN y SnO2-VCON 

fueron 8.30, 3.53, 8.40, y 4.05 nm, respectivamente. Estos valores corroboran lo 

mencionado en FE-SEM. Los datos del DRX calculados a partir de los espectros 

de las NP’s, se muestran en la Tabla 4.3. 

 

Tabla 4.3. Análisis DRX de las nanopartículas de SnO2.  

 

 

 

 

Muestra 2θ FWHM 

Tamaño 

cristalito 

(nm) 

Tamaño 

promedio 

(nm) 

SnO2-QSIN 

26.62 0.86472 9.44 

8.30 33.93 1.03989 7.98 

38.04 1.11994 7.50 

SnO2-QCON 

26.61 2.44097 3.34 

3.53 33.81 2.05025 4.04 

37.816 2.60273 3.22 

SnO2-VSIN 

26.58 0.88404 9.23 

8.40 33.87 0.966 8.59 

37.95 1.13938 7.37 

SnO2-VCON 

26.6 1.99302 4.09 

4.05 33.85 1.79202 4.63 

37.85 2.43651 3.44 
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4.2.2 Espectroscopia Raman 

4.2.2.1 NP’s de TiO2 

Se realizó espectroscopía Raman para detectar los modos vibracionales de la 

red cristalina asignados a frecuencias características de cada material, 

permitiendo obtener composición de fases cristalinas y defectos estructurales 

como vacancias o intersticios. La Fig. 4.7 muestra los espectros Raman de NP’s 

de TiO2 preparados por síntesis química y verde, donde se pueden observar 

cuatro picos característicos en: 141, 390, 510 y 631 cm-1, que corresponden a los 

modos vibracionales: E1g, B1g, A1g + B2g y E3g, respectivamente, siendo bandas 

características de la fase anatasa del TiO2 presentes en todas las muestras. 

Donde los picos ubicados en 141 y 390 cm-1 corresponden a la vibración del Ti, 

en tanto que los picos ubicados en 510 y 631 cm-1 provienen de la vibración del 

O. El desplazamiento y ensanchamientos de los picos indican la presencia de 

defectos estructurales en el TiO2 como vacancias de oxígeno y titanio intersticial 

[138]. Estos resultados confirman lo observado en DRX respecto a la fase 

dominante anatasa.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4.7. Espectros Raman de las NP's de TiO2 obtenidas por síntesis química y verde. 
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4.2.2.2 NP’s de ZnO 

En la Fig. 4.8 se observan los espectros Raman de las NP’s de ZnO obtenidas 

mediante síntesis química y verde. Se pueden apreciar ocho picos ubicados 

aproximadamente en: 90, 177, 305, 380,435, 500, 565 y 610 cm -1, mismos que 

corresponden a las bandas: E2L, E2(2da), E2H-E2L, A1(TO), E2H, B1L, A1L y E1 (LO), 

respectivamente, los cuales son característicos de la fase cristalina wurtzita, 

confirmando lo descrito en DRX.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Los modos A1 y E1 son polares donde los átomos se mueven paralelos y 

perpendiculares al eje C, respectivamente, y donde ambos se desplazan de un 

modo óptico transversal (TO) y un modo óptico longitudinal (LO). Los modos 

polares E2L (bajo) y H (alto) están asociados a la vibración del zinc y del oxígeno, 

respectivamente. El modo B1 generalmente está inactivo en los espectros Raman 

y se denomina modo silencioso [139, 140]. También se presenta un modo 

Fig. 4.8. Espectros Raman de las NP's de ZnO obtenidas por síntesis química 
y verde. 
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fonónico de segundo asignada a E2(da) localizada en 177 cm-1 (E2(2da)). Se puede 

notar que las muestras ZnO-QSIN Y ZnO-VCON presentan el mismo 

comportamiento esto se debe principalmente al tamaño de partícula ya que de 

acuerdo con lo descrito en SEM poseen tamaños similares. Cabe señalar que 

cuando el tamaño de partícula se incrementa o decrece algunos de los fonones 

o modos vibracionales pueden estar restringidos. Esto también puede expresarse 

de manera diferente: vibraciones que se desplazan a diferentes energías, 

cambios en la simetría de los picos de vibración y picos que pueden extinguirse, 

o bien, incrementarse, como sucede en específico con estas muestras [141]. 

 

4.2.2.3 NP’s deSnO2 

Los espectros Raman de las NP’s de SnO2 sintetizadas por el método químico y 

verde se presentan en la Fig. 4.9 donde se pueden observar ocho picos ubicados 

aproximadamente en: 80, 250, 300, 400, 450, 550, 600 y 750 cm -1, que son 

atribuidos a los modos vibracionales: B1g, EU TO, EU LO, A2g, Eg, B1U, A1g y B2g, 

respectivamente, los cuales son bandas representativas de la fase cristalina de 

la casiterita [142], confirmando lo descrito en DRX.  

De estas ocho bandas, cuatro son modos activos de Raman de los cuales tres 

modos son no degenerados (A1g, B1g, B2g), y uno doblemente degenerado (Eg), 

también dos son activos en infrarrojo (Eu triplemente degenerado) considerados 

como modos acústicos y dos son silenciosos (A2g, y B1u) [143, 144]. En los modos 

activos de Raman, los átomos de oxígeno vibran mientras que los átomos de Sn 

están en reposo; en el modo no degenerado, A1g, B1g, B2g, vibra en el plano 

perpendicular al eje c mientras que el modo Eg (doblemente degenerado) vibra 

en la dirección del eje c. El modo B1g consiste en la rotación de los átomos de 

oxígeno alrededor del eje c, con los seis átomos de oxígeno del octaedro 

participando en la vibración. En el modo activo infrarrojo A2g, los átomos de Sn y 

oxígeno vibran en la dirección del eje c, y en el modo Eu, los átomos de Sn y O 

vibran en el plano perpendicular al eje c. 
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Los modos silenciosos corresponden a vibraciones de los átomos de Sn y O en 

la dirección del eje c (B1u) o en el plano perpendicular a esta dirección (A2g) [145]. 

También se aprecia que existen diferentes corrimientos e intensidades de picos, 

por ejemplo: los modos A1g y B2g se desplazan hacia números de ondas más 

bajos, mientras que el modo Eg se desplaza hacia números de onda más altos 

debido a la disminución del tamaño de las NP’s [146]. Se observa que las 

intensidades de las NP’s SnO2-QCON y SnO2-VSIN son menores en 

comparación con las otras muestras, debido al tamaño del grano donde resultó 

complicado obtener señales Raman por fenómenos de confinamiento cuántico. 

 

 

 

Fig. 4. 9. Espectros Raman de las NP's de SnO2 obtenidas por síntesis química y verde. 
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4.3 Caracterización óptica de las nanopartículas 

4.3.1 Absorbancia 

4.3.1.1 NP’s de TiO2 

La absorbancia es una propiedad óptica que se evalúa mediante espectroscopía 

UV-Visible. La Fig. 4.10 muestra los espectros de absorción de las nanopartículas 

de TiO2 por síntesis química y verde. Los espectros de absorción UV-Vis de las 

nanopartículas de TiO2 se analizaron en el rango de 250 a 600 nm. Se pueden 

observar picos máximos de absorción en 322 nm para las NP’s TiO2-QCON y 

320 nm para las NP’s TiO2-QSIN, NP’s TiO2-VSIN y TiO2-VCON que son bandas 

características de absorción del TiO2 de la estructura tetragonal tipo anatasa. Se 

puede observar que la muestra de TiO2-QCON presentó un pico más definido en 

comparación con las demás muestras, dicho fenómeno se debe a efectos del 

confinamiento cuántico, como consecuencia de la reducción del tamaño del 

grano [147], atribuidos al agente estabilizante. De igual manera se presenta un 

ensanchamiento del pico en la muestra TiO2-VSIN, este comportamiento puede 

deberse al tamaño y morfología de la NP, lo cual puede estar relacionada con los 

compuestos del extracto del té verde, ya que los compuestos del extracto del té 

verde aparte de actuar como agentes reductores, estabilizan la síntesis de NP’s 

reduciendo las aglomeraciones, de esta manera se obtienen NP’s dispersas y de 

menor tamaño.  

Las transiciones ópticas en las nanopartículas pueden ser entendidas 

determinando la energía del gap óptico mediante el grafico Tauc, utilizando la 

siguiente ecuación [148]. 

 

donde 𝛼 es el coeficiente de absorción, ℎ𝑣 es la energía incidente del fotón, 

siendo K una constante independiente de la energía. Eg es el valor de la energía 

del gap óptico de la NP, y n (n = ½, 2, 3/2 y 3), es un valor que depende de la 

naturaleza de la transición óptica del semiconductor correspondientes a la 

(𝛼ℎ𝑣)ⁿ = 𝐾(ℎ𝑣 − 𝐸𝑔) Ec.2 

https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/alpha
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/alpha
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/photon-energy
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/photon-energy
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transición directa permitida, indirecta permitida, directa prohibida e indirecta 

prohibida, respectivamente, para este caso n=½. 

La Fig. 4.10b muestra la relación entre (𝛼ℎ𝑣)2 vs la energía del fotón y 

extrapolando la parte lineal del grafico para interceptar el eje x, se encontró que 

los valores de la energía de banda prohibida óptica calculadas para las NP’s de 

TiO2-QSIN, TiO2-QCON, TiO2-VSIN y TiO2-VCON fueron de 3.26, 3.42, 3.52 y 

3.48 eV, respectivamente. Estos resultados muestran que la energía óptica 

prohibida aumenta para las NP’s obtenidas por síntesis verde, esto se debe a la 

reducción del tamaño de las nanopartículas de TiO2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.3.1.2 NP’s de ZnO 

La Fig. 4.11a presenta el espectro de absorbancia UV-Vis de las nanopartículas 

de ZnO por síntesis química y verde. Se puede observar diferentes picos de 

absorción en 320, 322, 367 y 371 nm, originados por la resonancia que se 

atribuye a la transición de electrones de la valencia a la banda de conducción del 

ZnO [149]. Estas bandas de absorción del ZnO son características  de la 

estructura hexagonal tipo wurtzita [150]. Por otra parte, podemos observar que 

hay un desplazamiento hacia el visible para el caso de las NP’s ZnO-QSIN esto 

Fig. 4. 10. (a) Espectro de absorbancia UV-Vis y (b) gráfico de Tauc correspondiente a las NP's 

de TiO2. 

(b) 

https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/valence-band
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/conduction-band
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/conduction-band
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se debe a que se obtienen partículas de mayor tamaño mientras que para las 

NP’s de ZnO-QCON se le atribuye a la morfología obtenida [151]. Lo que 

concuerda con los resultados FE-SEM y DRX. De igual manera, la ausencia de 

otro pico de absorción a lo largo del espectro indicó la ausencia de impurezas en 

las muestras sintetizadas.  

A partir del espectro de absorción UV-visible, se estimó la energía de la banda 

prohibida óptica de las muestras sintetizadas mediante el método de Tauc, 

utilizando la ec. 2. Para este análisis, n tomó el valor de ½, ya que en el ZnO 

ocurren transiciones directas entre las bandas de energía.  Empleando el grafico 

de Tauc de (𝛼ℎ𝑣)2 vs energía del fotón (Fig. 4.11b) y extrapolando la parte lineal 

del espectro en cruce con la abscisa dará el valor de la energía de gap óptico del 

material el cual fue calculado en 3.06, 3.1, 3.3 y 3.4 eV para las NP’s de ZnO-

QSIN, ZnO-QCON, ZnO-VSIN y ZnO-VCON, respectivamente. Como se observó 

en SEM las NP’s de ZnO sintetizadas ecológicamente mostraron una reducción 

del tamaño de partícula por tanto se tiene que al disminuir el tamaño de la 

partícula la energía de la banda prohibida óptica aumenta. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4. 11. (a) Espectro de absorbancia UV-Vis y (b) gráfico de Tauc correspondiente a las NP's 
de ZnO. 
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4.3.1.3 NP’s de SnO2 

Los espectros de absorbancia de las NP’s SnO2 obtenidas por síntesis química y 

verde se muestra en la Fig. 4.12a Se puede observar un pico ubicado 

aproximadamente a 295 nm para las muestras SnO2-QCON y SnO2-VCON. 

Mientras que SnO2-QSIN y SnO2-VSIN se aprecian picos de absorción alrededor 

de 320 y 434 nm evidenciando desplazamientos hacia el visible esto debido al 

aumento del tamaño y la morfología de la partícula [152-153]. A partir de los 

espectros de absorción, la energía de la banda prohibida óptica fue calculada de 

la ec.2. Para las NP’s de SnO2-QSIN, SnO2-QCON, SnO2-VSIN y SnO2-VCON 

se obtuvieron los siguientes valores de energía 3.57, 4.01, 3.82 y 3.85 eV, 

respectivamente (ver Fig. 4.12b). Como se puede observar las NP’s de SnO2-

QCON y SnO2-VCON mostraron energías más altas para la banda prohibida 

óptica, esto se debe a la disminución del tamaño y a la distribución uniforme de 

las partículas [154-155], lo que concuerda con los resultados obtenidos de SEM 

y DRX, presentados anteriormente.  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4. 12. (a) Espectro de absorbancia UV-Vis y (b) gráfico de Tauc correspondiente a las NP's 

de SnO2. 
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4.3.2 Fotoluminiscencia 

4.3.2.1 NP’s de TiO2 

En la Fig. 4.13a se pueden observar los espectros PL de las muestras de NP’s 

de TiO2 por síntesis química sin PVP (TiO2-QSIN), síntesis química con PVP 

(TiO2-QCON), síntesis verde sin PVP (TiO2-VSIN) y síntesis verde con PVP 

(TiO2-VCON).  

 

Fig. 4. 13. (a) Espectros de fotoluminiscencia de las nanopartículas de TiO2 obtenidas por síntesis 
por síntesis química y verde, (b) Representación esquemática del mecanismo de 
fotoluminiscencia. 

 

La Fig. 4.13b muestra la representación esquemática del mecanismo de 

fotoluminiscencia, en el cual se pueden observar un pico en 397 nm (3.12 eV) 

que se origina a partir de la recombinación de pares electrón-huecos 

fotogenerados liberando valores de energía cercanos a la banda prohibida del 

TiO2 (3.2 eV). Mientras que el pico de emisión violeta ubicado en 420 nm (2.95 

eV) se debe a electrones atrapados en estados Ti3+ o vacantes de oxígeno. 

También se observan dos picos de emisión azul el primero en 438 nm (2.83 eV) 

que se les atribuye a excitones autoatrapados (self-trapped exciton, en inglés, 

STE) debido a la captura de huecos por electrones localizados en la red de TiO2. 

La segunda emisión se ubica a 468 nm (2.65 eV) que está relacionado con los 
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estados de trampa superficial (Ti3+), debido a la pasivación superficial incompleta. 

Así mismo, se aprecian dos emisiones verde-azulado ubicados a 483 y 491 nm 

(2.57 y 2.53 eV, respectivamente) que pueden ser atribuidos a la transición de 

transferencia de carga de Ti3+ del orbital 3d del titanio al orbital 2p del anión del 

oxígeno. De la misma manera se muestran picos de emisión en el infrarrojo 

ubicados entre 700-765 nm (1.77-1.65 eV) relacionados con las colas de banda 

y las diferentes vacantes de oxígeno superficial que dan lugar a centros F 

(vacante de oxígeno con dos electrones atrapados), centro F+ (vacante de 

oxígeno con un electrón atrapado), y centro F2+ (vacante de oxígeno sin 

electrones atrapados) [156, 158]. No obstante, cabe señalar que las NP’s 

obtenidas por síntesis verde muestran una mayor presencia de vacancias de 

oxígeno y recombinaciones de pares electrón-huecos, esto debido a la 

disminución del tamaño de la partícula. 

 

4.3.2.2 NP’s de ZnO 

En la Fig. 4.14a se muestran los espectros de PL de las nanopartículas de ZnO 

por síntesis química y verde. Se observa que las NP’s ZnO presentaron una 

emisión violeta alrededor de 405 nm (3.1 eV) que puede ser asignada a la 

recombinación de excitones.  Así mismo los picos ubicados en 420 y 438 nm 

(2.96 y 2.83 eV, respectivamente) corresponden la transición de un electrón 

desde un defecto intersticial de Zinc (Zni) a la banda de valencia (BV). Mientras 

que la emisión azul alrededor de 450 nm (2.76 eV) se puede representar como 

la transición de energía de un electrón de Zni a sitios vacantes de Zinc (VZn). Las 

emisiones verdes azulado en 468, 482 y 490 nm (2.65, 2.57 y 2.53 eV, 

respectivamente) se les atribuyen a vacancias de oxígeno (VO). De la misma 

manera se muestran picos de emisión en el infrarrojo ubicados entre 700-765 nm 

(1.77-1.65 eV) relacionados con centros emisores F (ver Fig. 4.14b) [159, 161]. 

Por otra parte, se puede observar que todas las muestras presentaron espectros 

similares y no hay desplazamientos de picos, sin embargo, la muestra de NP’s 
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ZnO-QCON presenta un espectro con mayor intensidad en la región de vacancias 

de oxígeno VO, debido a la morfología observada en FE-SEM.  

 

Fig. 4. 14.  (a) Espectros de fotoluminiscencia de las nanopartículas de ZnO obtenidas por 
síntesis por síntesis química y verde. (b) Representación esquemática del mecanismo de 
fotoluminiscencia. 

 

 

4.3.2.3 NP’s de SnO2 

La Fig. 4.15a muestra el espectro de fotoluminiscencia de las NP’s SnO2 

sintetizadas químicamente y verde. Se puede observar que las muestras 

sintetizadas presentan un pico dominante en 395 nm (3.14 eV) asociados a 

vacantes de oxígeno (VO) que dentro de estas nanopartículas forman un número 

considerable de trampas dentro de la banda prohibida del SnO2. La emisión 

violeta alrededor de 418 nm (2.96 eV) se atribuye a transiciones de electrones 

desde estados intersticiales de Sn (Sni). Los picos de emisión azul y verde 

azulado ubicados en 450 y 469 nm (2.75 y 2.64 eV, respectivamente) se debieron 

a la transición de electrones, a través de niveles de defectos en la banda 

prohibida, como VO y Sni. Mientras que los picos presentes en 483 y 490 nm (2.56 

y 2.53 eV, respectivamente) podrían deberse a transiciones de electrones debido 

a intersticiales de oxígeno (O i). Así mismo se muestran picos de emisión en el 
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infrarrojo ubicados entre 700-765 nm (1.77-1.65 eV) que como se comentó en las 

anteriores muestras de TiO2 y ZnO están relacionados con centros emisores F 

(ver Fig. 4.15b) [162-168]. Cabe señalar que todas las muestras de NP’s de SnO2 

presentan espectros similares; los defectos que presentan más estas NP’s son 

las vacancias de oxígeno, siendo las NP’s SnO2-QCON las que obtuvieron una 

mayor intensidad en esta región debido principalmente a que se encuentran 

distribuidas uniformemente con morfologías más definidas. 

 

Fig. 4. 15.  (a) Espectros de fotoluminiscencia de las nanopartículas de SnO2 obtenidas por 
síntesis por síntesis química y verde. (b) Representación esquemática del mecanismo de 
fotoluminiscencia. 
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Conclusiones 

Las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 se obtuvieron por síntesis química y verde, 

mediante el método de sol-gel. Se utilizaron diferentes técnicas espectroscópicas 

como FESEM, DRX, Raman, espectroscopía UV-Vis y Fotoluminiscencia para 

confirmar la formación NP’s y estudiar propiedades morfológicas, estructural y 

propiedades ópticas. 

Los resultados de la caracterización de SEM muestran que las NP’s de TiO2 

obtenidas por síntesis química son de forma cuasi-esférica las cuales forman 

aglomerados, mientras que las nanopartículas de síntesis verde tienen 

morfologías esféricas y dispersas, así mismo presentan una reducción del 

tamaño de partícula. Por otra parte, en la síntesis química de partículas de ZnO 

se obtienen morfologías hexagonales, esféricas, rectangulares y de moras, esta 

última atribuida al agente estabilizante. Las nanopartículas preparadas por 

síntesis verde presentan morfologías similares a las químicas, pero con una 

disminución del tamaño del grano. Por su parte, las NP’s de SnO2 por síntesis 

química con surfactante presenta partículas esféricas bien definidas y distribuidas 

uniformemente, mientras que las obtenidas por síntesis verde presentaron 

aglomeraciones en forma de racimos y capas, los cuales estaban compuestas 

por granos pequeños (6 ± 3 nm).  

El estudio de las propiedades estructurales de las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 

mostraron estructuras cristalinas: tetragonal, hexagonal, tetragonal con fases 

cristalinas de anatasa, wurtzita y rutilo (casiterita), respectivamente. Sin fases 

secundarias para todas las muestras. El cálculo del promedio de cristalito 

corrobora lo descrito en FESEM.  

Las propiedades ópticas de las nanopartículas de las NP’s de TiO2, ZnO y SnO2 

se estudiaron mediante espectroscopía de absorción en el rango UV-Vis y 

fotoluminiscencia. En las mediciones de absorbancia se observaron que las NP’s 

sintetizadas ecológicamente mostraron valores de energía prohibida óptica 
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mayores en comparación con las obtenidas por síntesis química, esto debido a 

la reducción del tamaño de partícula.   

En los resultados de fotoluminiscencia de las nanopartículas se observaron que 

las vacancias de oxígeno fueron los defectos dominantes, esto debido al tamaño 

y a la morfología de las NP’s. 

Se concluye que las NP’s sintetizadas por la ruta verde presentaron tamaños de 

partícula más pequeños, con morfologías definidas y distribuidas de manera 

uniforme, así como también buenas propiedades ópticas en comparación con las 

sintetizadas químicamente. Con estos resultados, podemos determinar que el 

agente reductor (Té verde) es un material orgánico novedoso para su uso en la 

síntesis verde de nanopartículas, además de que es amigable con el medio 

ambiente, de bajo costo, y no toxico, haciéndolas prometedoras para futuras 

aplicaciones en catálisis, biología, optoelectrónica, celdas solares y/o sensores. 

Así mismo, los objetivos planteados al inicio de este trabajo se cumplieron 

satisfactoriamente 
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