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El óxido de titanio, TiO
2
, es un óxido de gran interés tecnológico. Se utiliza como pigmento,

fotocatalizador, varistor y en los últimos años nanoparticulas de TiO
2
 son usadas para la purifi-

cación de agua. En este trabajo se utilizó la técnica sol-gel para obtener soles de titanio. Para ello
se usó como precursor de titanio el Tetrabutóxido de Titanio (TBT) y para controlar la velocidad
de hidrólisis del TBT se adicionó a la solución Acetilacetona como acomplejante. Para estudiar
las reacciones de hidrólisis y condensación en el sistema TBT- Acac-EtOH-H

2
O se utilizó

espectroscopia Infrarroja de Fourier (FTIR) y espectroscopia UV-visible y se midió la viscosi-
dad del sol y su evolución en el tiempo para conocer el desarrollo de las reacciones de hidrólisis
y policondensación en el sistema y el punto de gelificación del mismo.
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Abstract

Titanium dioxide, TiO
2
, is a compound with high technological importance. TiO

2
 is used as

pigment, photocatalyst and varistor. In the last years TiO
2
 nanoparticles have been used for the

photocatalytic degradation of organic pollutants in water. In this work TiO
2
 sols were obtained

using Sol-gel technology. Titanium (IV) butoxide, TBT, was used as Ti precursor. The hydrolysis
rate of TBT was controlled by adding acetyl acetone (Acac) to the system. Acac was used as
complexing agent. The evolution of the system was studied following the hydrolysis and
polycondensation reactions by means of infrared (FTIR) and UV- visible spectroscopies and
viscosity measurements.
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Introducción

El método sol-gel se ha constituido en un proceso muy
promisorio para la manufactura de vidrios y cerámicos
(Brinker C. J. et al. 1990, Pierre A. C. 2002, Jolivet J.
2000). Este método ha generado gran interés científico y
tecnológico y su futuro empleo dependerá de la posibili-
dad de fabricar mejores materiales o productos completa-
mente nuevos (Hench L. L. et al. 1986, Klein L. C. 1988);
esto exige un mayor conocimiento de los fenómenos
fisicoquímicos que ocurren durante el proceso. El método
sol-gel involucra el uso de precursores moleculares, prin-
cipalmente alcóxidos metálicos (Bradley D. C. et al. 1978),
los cuales permiten la obtención de redes macromoleculares
que contienen oxígenos, a través de reacciones de
hidrólisis y condensación que se pueden expresar esque-
máticamente así (Brinker C. J. et al. 1990, Jolivet J. 2000,
Pierre A. C. 2002):

)()()()( 12 OHROHORMOHORM nn +→+ −    (hidrólisis) (1)

ROHOHOMOHORMORM nnn +→+ −− 2221 )()()()(
(condensación) (2)

Recientemente, el dióxido de titanio (TiO2) ha desper-
tado gran interés por su alta actividad fotocatalítica que lo
hace apto para diversas aplicaciones. El método normal-
mente empleado para sintetizar el TiO2 es el proceso sol-
gel debido a sus diversas ventajas (Kato K. et al. 1994,
Cernigoy U. et al. 2006). En sus reacciones de hidrólisis y
condensación, los alcóxidos de titanio cumplen la regla
general indicada en las ecuaciones (1) y (2), tal que
(Vorkapic D. et al. 1998):

ROHOHTiOHORTi 4)(4)( 424 +→+              (hidrólisis) (3)

OHxOxHTiOOHTi 2224 )2(.)( −+→         (condensación) (4)

Los grupos alcoxi utilizados más frecuentemente en la
síntesis del TiO2 contienen desde 2 (etóxido) hasta 4
(butóxido) átomos de carbón y su reactividad durante la
hidrólisis decrece si se incrementa la longitud de la cade-
na. Aún así, la hidrólisis en la presencia de exceso de agua
es rápida y exotérmica, y se completa en pocos segundos
(Pierre A. C. 2002). Para moderar esta alta reactividad, los
alcóxidos son usualmente diluidos en alcohol, previo a
mezclado con el agua o se adicionan acomplejantes al
sistema.

Una particularidad del titanio es que tres de sus
precursores: el etóxido, Ti(OC2H5)4, el isopropóxido,
Ti(OC3H7)4, y el butóxido, Ti(OC4H9)4, forman comple-
jos tipo peroxido que en solución generan un color na-
ranja profundo. El Ti(O2)(OH)acu(OC2H5) es un ejemplo

de estos complejos pero el mecanismo que conduce a su
formación aún no está muy bien entendido (Pierre A. C.
2002).

Por otro lado, el catión Ti4+ experimenta en soluciones
acuosas hidrólisis a bajos valores de pH, formando com-
plejos hidroxo tales como Ti(OH) 2+ y Ti(OH)+ (Otterstedt
J. et al. 1998), complejos que existen a pH<3. Además, la
solubilidad del Ti(OH)4 es muy baja por encima de pH 2 y
no se han encontrado policationes del Ti4+ debido, posi-
blemente, a que es muy difícil identificar tales especies en
soluciones fuertemente ácidas.

A pesar de lo mencionado, una revisión de la literatura
sobre el método sol-gel indica que la química del proceso
real nunca es tan simple como se ha indicado hasta el mo-
mento. Es muy frecuente el uso de aditivos con el objetivo
de mejorar el proceso y obtener mejores materiales. Algu-
nos de los aditivos, como el ácido acético y la acetilacetona,
reaccionan químicamente a nivel molecular con los
alcóxidos, dando origen a nuevos precursores moleculares
(Doeuff S. et al. 1987, Rodríguez J. E. et al. 2004), y es por
esto que los procesos de hidrólisis y condensación gene-
rales se modifican. La reacción química de los alcóxidos en
general (Bradley D. C. et al. 1978), y con los aditivos men-
cionados en particular, ha sido ampliamente estudiada pero
se requiere más información sobre el efecto de estos aditi-
vos en el proceso sol-gel (Doeuff S. et al. 1987, Sánchez A.
et al. 1988).

En este trabajo se estudió el efecto sobre las reaccio-
nes de hidrólisis y condensación del tetrabutóxido de
titanio por la incorporación de acetilacetona a la solución.
Para ello se midió la variación de la viscosidad del sistema
con el tiempo y se utilizaron las espectroscopias infrarroja
y UV-visible para conocer la evolución de la suspensión
coloidal durante su envejecimiento.

Procedimiento experimental

1. Obtención de soles estables de Titanio

Soles estables de TiO2 se obtuvieron a través de las
reacciones de hidrólisis y policondensación del Tetrabutó-
xido de Titanio (TBT), Ti(OBu)4 –Aldrich, mezclándolo con
Alcohol Etílico (Mallinckrodt), Acetilacetona-AcacH (J. T.
Baker), y agua; el AcacH se adicionó al sistema para con-
trolar la velocidad de hidrólisis del TBT. Para conformar el
sol, inicialmente se mezcló el etanol con la AcacH, en con-
tinua agitación, durante 20 minutos, para garantizar la ho-
mogeneidad del sistema. A la mezcla se le adicionó el TBT
de forma rápida para evitar que el precursor de titanio se
hidrolizara al entrar en contacto con el medio ambiente.

2 3
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Posteriormente, la solución obtenida se mantuvo en agita-
ción continua, durante 40 minutos, al terminó de los cuales
se adicionó el agua, manteniéndose el sistema en agita-
ción continua, durante 120 minutos adicionales; esta fue
la metodología que se utilizó para conformar el sol de titanio
que se analizó.

En la tabla 1 se indican las concentraciones molares de
los diferentes reactivos utilizados para conformar los so-
les de titanio, considerando diferentes relaciones Ti/Acac
en 50 mL de solución.

2. Caracterización

Para estudiar la evolución de los soles conformados se
utilizó espectroscopia infrarroja (FTIR). Para ello se deter-
minaron los grupos funcionales presentes en el sistema y
como ellos evolucionaban con el tiempo durante el avance
de las reacciones de hidrólisis y condensación; para este
estudio se empleó un Espectrómetro Thermo electrón
corporation – IR 200. La muestra de sol se mezcló con KBr,
marca Fishew Scientifics grado espectroscópico, para con-
formar la pastilla que se colocó en el equipo. De forma
similar se procedió con cada una de las muestras para rea-
lizar el seguimiento de los sistemas de interés, con diferen-
te relación molar Ti/AcacH y que presentaban diferentes
tonalidades de amarillo. Esta última característica fue la
que motivó el uso de la espectroscopia UV-visible (equipo
UV-visibel Intralab DMS100) para hacerle seguimiento al
sistema. En diferentes instantes del proceso se tomaron
muestras del sol, que se depositaron en el interior de una
celda de cuarzo, la cual se colocó en el portamuestra del
equipo para obtener su espectro correspondiente. Otro
parámetro que se analizó fue la viscosidad de cada uno de
los soles y su variación con el tiempo. Para ello se usó un
viscosímetro capilar, Cannon – Frenske, calibrado bajo la
norma ASTMD 445. Estas técnicas de caracterización per-
mitieron conocer el avance de las reacciones de hidrólisis
y condensación en los sistemas de interés y su posterior
gelificación.

Resultados y discusión

La adición del AcacH al sistema TBT- alcohol -H2O per-
mitió reducir la velocidad de hidrólisis del alcóxido de
titanio y evitó la formación de un precipitado en la solu-
ción. La reacción que ocurre entre el TBT y la AcacH se
puede expresar de la siguiente manera (Rodríguez – Páez
J. E.  et al. 2004):

XBuOHAcacOBuTiAcacHOBuTi xx
nn +→+ − )()()( 44         (5)

favoreciéndose la formación de un nuevo complejo de
titanio más estable.

Los sistemas con relaciones [Ti/Acac] de 1/1 y
 2/1 no pre-

sentaron precipitación, mientras que en el sistema con rc =
 1/2

un precipitado apareció a los cuatro días de su prepara-
ción indicando que, aunque el AcacH redujo la velocidad
de hidrólisis del TBT, la cantidad que se adicionó de este
acomplejante alteró las reacciones que ocurrieron al inte-
rior del sistema. En general, la hidrólisis y la condensación
de los alcóxidos de titanio son controladas, principalmen-
te, por dos parámetros: la concentración de los reactivos
de partida y la razón de hidrólisis (rw = [H2O]/[Ti]) (Pierre
A. C. 2002). Estos dos factores no solo modifican las velo-
cidades de las reacciones sino que también cambian el grado
de hidrólisis de los complejos que se forman en el sistema.
Por otro lado, dependiendo de la relación molar [Ti/Acac],
se observaron cambios de coloración en el sistema desde
una suave tonalidad amarilla, para una alta concentración
de titanio frente al AcacH, a un amarillo intenso para siste-
mas con baja concentración de titanio; la coloración que
adquieren las suspensiones coloidales se puede deber a la
transferencia de carga del ligando Acac al ión Ti4+ (Livage
J. 1986). Además, se pudo apreciar en los diferentes siste-
mas un cambio de coloración durante el envejecimiento,
observándose una intensificación en la tonalidad amarilla.
Estas observaciones motivaron el uso de la espectroscopia
UV-visible para conocer las posibles transiciones electró-
nicas que ocurrirían en el sistema.

rc = Ti/Acac TBT (M) ACAC (M) Agua (M) Etanol (M) 

0.5 0.013 0.025 0.019(0.84ml) 15.771(45.92ml) 

1.0 0.013 0.013 0.019(0.84ml) 10.896(31.72ml) 

2.0 0.013 0.006 0.019(0.84ml) 12.559(36.56ml) 

Tabla 1.  Concentraciones molares, para una solución de 50 ml, de los diferentes reactivos utilizados
para conformar los soles de Ti y las relaciones Ti/AcacH estudiadas.
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La figura 1 muestra las curvas de absorbancia óptica
en función de longitud de onda que presenta cada sol de
titanio en la región del UV-visible. Cabe aclarar que la es-
cala en las figuras 1(a), 1(b) y 1(c) se ha reducido conside-
rando los máximos que ocurren en las curvas. En los
espectros se aprecia un incremento de la absorbancia del
sistema al aumentar su viscosidad y la concentración de
AcacH, comportamiento que se puede justificar conside-
rando que en el interior del sol se está conformando una
estructura más definida al aumentar la viscosidad, esto
debido a que aumentan los enlaces Ti-O-Ti por el desarro-
llo de las reacciones de policondensación; otros aspectos

que pueden justificar el incremento de la absorbancia son
la presencia de nuevos complejos producto de las reaccio-
nes de hidrólisis y condensación y porque se favorece la
transferencia de carga entre el AcacH y el Ti4+. Además,
para cada viscosidad, la curva de absorbancia presenta
una banda de máxima intensidad, a determinada longitud
de onda, y que es diferente para cada relación Ti/Acac;
para la relación 2/1 (Figura1(a)), donde las curvas son bas-
tante diferentes, la longitud a la que se presenta el máximo
absoluto está en el intervalo entre 390 y 405 nm. Para las
otras relaciones Ti/Acac, el máximo absoluto se presenta a
~420 nm, relación 1/1, y a ~390 nm, relación ½.

Figura 1. Curvas de Absorbancia en función de la longitud de onda para soluciones con relaciones Ti/Acac
diferentes y distintos valores de viscosidad.

(a) (b)

 (c) (d)
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Por otro lado, los espectros UV-visible del TBT y la AcacH
(figura 1(d)) presentan máximos absolutos de absorbancia a
318nm y 215 nm, respectivamente. En ninguna de las curvas
de las figuras 1(a) a 1(c) aparece un máximo a estos valores,
es más, los máximos se presentan, principalmente, en la re-
gión entre 370 y 460nm. Esto indica que tanto el TBT como la
AcacH han reaccionado generando nuevos complejos, algu-
nos de los cuales son los responsables de las transiciones
electrónicas que se reflejan en las curvas de la figura 1. Ade-
más, los cambios en los espectros de absorción deben estar
muy relacionados con la estructura local que se va formando
en el sol ya que las posiciones de las bandas de absorción
son muy sensibles al ambiente coordinativo de los átomos y
a la naturaleza del enlace (West A. R. 1984).

En la figura 2 se muestran las variaciones de viscosidad
de los soles estudiados en función del tiempo, para las dife-
rentes relaciones de Ti/AcacH analizadas. Estas curvas pre-
sentan tres regiones: en la primera, la viscosidad presenta
un valor prácticamente constante y ocurre durante las 120
horas iniciales de conformación de los soles. Este compor-
tamiento es el resultado de las reacciones de intercambio de
ligandos, Ec. 1, y de las primeras reacciones de hidrólisis
que ocurren dentro de cada sol, donde hay que considerar
el efecto del acomplejante. La segunda zona, comprendida
entre las 120 y 475 horas, presenta un pequeño incremento
en la variación de la viscosidad dando origen a una peque-
ña pendiente en la curva. Esta variación puede asociarse en
parte a la volatilización del alcohol y al incremento del desa-

rrollo de las reacciones de hidrólisis necesarias para que las
reacciones de policondensación ocurran en el sistema. La
tercera región corresponde al inicio de la gelificación del sol
y se da de manera suave para la relación Ti/Acac = 1/1 y
abrupta para las relaciones molares 1/2 y 2/1 .

En la figura 3 se muestran los espectros IR correspon-
dientes a las diferentes concentraciones de Ti/Acac toma-
dos el primer día de la conformación del sol. No hay indicio
de Acac libre en el sistema ya que no aparece su banda
típica a 1620 cm-1. Las bandas a 2970, 2930 y 2870 cm-1

corresponden a los modos vibracionales de los grupos
alifáticos CH2 y CH3 del precursor de titanio, presentándo-
se una mejor definición de estas bandas en la muestra con
mayor concentración de titanio lo que indica que hace fal-
ta acetilacetona para el acomplejar a este catión.

Las bandas a 1034 cm-1 y 1134 cm-1pueden ser asigna-
das, respectivamente, a ligandos terminales (OBun) y tipo
puente (Livage J. 1986); estas bandas presentan una va-
riación relativa de la intensidad cuando el sistema tiene
más titanio, haciéndose más pequeña la banda a 1034 cm-1

y aumentando la ubicada 1134 cm-1 al incrementarse el va-
lor de rc. Adicionalmente, la banda de 1134 cm-1, inicial-
mente asociada al enlace Ti- O- C, también da información
sobre el avance de la reacción de hidrólisis del TBT (Téllez
L. et al. 2004); la banda a 1134 cm-1 está más definida en el
espectro correspondiente a la muestra rc = ½ indicando
mayor avance de la reacción de hidrólisis del TBT en ella.

Figura 2. Curvas de viscosidad en función del tiempo
de los soles estudiados y que contenían diferentes

relaciones Ti/AcacH.
Figura 3.  Espectro FTIR de soles frescos que contiene

diferente relación Ti/AcacH.
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Las bandas a 1590 cm-1 y 1530 cm-1 se pueden asignar a
grupos del Acac enlazados al titanio, concretamente a los
modos ν(C-O) y ν(C-C); al ν(Ti-O(AcacH)) se le puede aso-
ciar la banda a 441 cm-1(Klein L. C. 1988). Otras bandas
relevantes que se pueden asociar al complejo titanio-Acac,
que se forma en el sistema según la ecuación (5), son las
siguientes: la banda a ~1445 cm-1 corresponde al modo
vibracional combinado (CH) y (C-C); la banda a 1379 cm-1 al
δs(CH3); la ubicada a ~933 cm-1 correspondiente a los mo-

dos ν(C-O) + ν(C-C) y la banda a 660 cm-1 se puede asociar
a los modos ν(C-CH3) + la deformación del anillo + ν(Ti-O)
(Rodríguez J. E. et al. 2004), esta última banda aumenta en
intensidad al aumentar la concentración de acetilacetona.

Para conocer lo que ocurre en los soles de titanio du-
rante su envejecimiento, por varios minutos (máximo 2 ho-
ras), se tomaron muestras a diferentes instantes y se les
realizó un estudio con espectroscopía IR; en la figura 4 se
muestran los resultados para soles con diferente relación

(a)       (b)

(c)

Figura 4. Espectros FTIR de muestras de soles estables con relaciones Ti/Acac de ½ (a), 1/1 (b) y 2/1 (c),
para diferentes tiempos del proceso.
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Ti/Acac, mostrando solo el rango entre 2000 y 400 cm-1

que es la región donde se ubican las bandas de mayor
interés para el estudio de los soles estables.

No se observan grandes variaciones en los espectros
de la figura 4, lo que indica que el sistema es bastante
estable. Las bandas a 3500 cm-1, ν(OH), y 930 cm-1, ν(CO),
corresponden al butanol libre que se va formando por el
desarrollo de las reacciones químicas, intercambio de
ligandos e hidrólisis, al interior de las soluciones. La
hidrólisis del nuevo complejo de titanio es muy lenta por-
que los grupos acomplejantes se enlazan fuertemente al
titanio y por lo tanto es difícil su remoción (Rodríguez J.
E. et al. 2004); los ligandos acomplejantes se comportan
como grupos funcionales terminales (Livage J. 1994).

Por otro lado, no se observó formación de precipitados
y la solución permaneció transparente. La lenta evapora-
ción del solvente llevó a que la viscosidad del sistema se
incrementara un poco pero continuó transparente durante
todo el tiempo de estudio. El doblete asociado a los ligandos
Acac, bandas alrededor de 1500cm-1, es visible durante
todo el proceso (figura 4) y se observa una banda de ab-
sorción ancha, más en la muestra con relación rc = 1/1, a
bajos números de onda del espectro. Esta banda debe co-
rresponder a la envolvente del espectro fonónico debido a
los enlaces Ti-O-Ti en una red de óxido de Titanio (Livage
J. 1986).

En la figura 5 se indican los espectros FTIR obtenidos
para soles con relación Ti/AcacH =1/1, considerando su
envejecimiento por varios días. El sistema fue transparen-
te durante todo el tiempo de estudio y no se formó ningún
precipitado. Esto indica que los ligandos Acac no se pue-
den remover completamente. Como lo expresan otros au-
tores (Sánchez C. et al. 1988, Livage J. 1994), es posible
obtener geles de este sistema en presencia de agua tal que el
diámetro hidrodinámico de las partículas coloidales que se
forman se incrementa de 2 a 40nm durante la hidrólisis de
la suspensión, tamaño de partícula mucho menor que las
que se obtienen al no adicionar AcacH al sistema. Esto
indica que el ligando Acac previene la condensación lo
que permitiría controlar muy bien esta reacción a través
del acomplejamiento y la hidrólisis lenta de las especies
químicas (Rodríguez J. E. et al. 2004, Livage J. 1994), fa-
voreciendo la estabilidad de los soles conformados por
varios días condición necesaria para el uso tecnológico de
los mismos. A pesar de este control, es evidente en el es-
pectro de la muestra obtenida a los 25 días de envejeci-
miento que las intensidades relativas de las bandas a 3438
cm-1, que corresponde a los grupos OH, y 653 – 439 cm-1,
relacionados con los enlaces Ti - O – Ti, son mayores que
para los otros espectros (figura 5), indicando el avance de

las reacciones de olación y oxolación de una manera lenta,
debido a la presencia del acomplejante.

Conclusiones

Este trabajo permitió obtener soles estables de titanio.
La metodología desarrollada brindó la posibilidad de con-
trolar la velocidad de hidrólisis y condensación del
tetrabutóxido de titanio, en una solución de alcohol y agua,
utilizando para ello como acomplejante la Acetilacetona.
Esta condición de estabilidad se verificó utilizando
espectroscopía infrarroja y la variación de la viscosidad
del sistema con el tiempo.

La reacción entre el TBT y la acacH favoreció la con-
formación de complejos del tipo Ti(OBun)4-x (Acac)x cuya
velocidad de hidrólisis fue mucho menor que la del
Ti(OBun)4 puro. De los resultados del trabajo se concluye
que la cantidad de Acac que se adicione a la solución, la
cual contiene el TBT, altera las reacciones que ocurren en
el interior del sistema modificando tanto las velocidades
de las mismas como el grado de hidrólisis de los complejos
que en él existen.

El estudio con espectroscopía UV-visible permitió ver
que, dependiendo de la razón Ti/Acac, el sistema se es-
tructura internamente de manera diferente, condición que
se refleja en la posición de las bandas de absorción en los

Figura 5. Espectros FTIR correspondientes a muestras
del sol con rc = Ti/Acac = 1/1 obtenidas a diferentes

días de envejecimiento.
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espectros obtenidos para los sistemas estudiados; la po-
sición de las bandas de absorción estarían determinadas
por la naturaleza del enlace de los complejos y el ambiente
coordinativo de los átomos.

Con base en los resultados de viscosidad y de
espectroscopía se puede concluir que la adición del AcacH,
a la solución de TBT, afecta las reacciones de hidrólisis y
condensación que ocurren al interior del sistema, modifi-
cando la estructura del mismo y la naturaleza de los com-
plejos que en él existen. Esto permite que los soles sean
estables por más tiempo facilitando su uso a nivel industrial.
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