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Resumen

En este trabajo se sintetizaron nanoparticulas de TiO, dopadas con flior mediante
el proceso sol-gel, se llevo a cabo la caracterizacion del las particulas mediante
SEM, HRTEM, XRD, la actividad fotocatalitica se evalu6 mediante la degradacion
del tinte azul de metileno con luz UV, resultando una mejor eficiencia con un
dopaje en el rango de 0.1- 0.3 M de F con un tiempo de degradacion de 25

minutos.

Abstrac

TiO, fluorine doped nanoparticles with uv-visible photocatalytic activity was
sintetized via solgel process, material characterization by SEM, HRTEM, XRD, was
done, the photocatalytical activity was tested in the UV degradation of metilen blue
colorant, resultant in a more efficient performance for 0.1 — 0.3 range in Fluorine

with a degradation time of 25 minutes.
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Introduccion

Desde el descubrimiento del fendbmeno fotocatalitico por Fujishima y Honda en
1972, los materiales fotocataliticos han tomado bastante interés por sus
fascinantes propiedades y sus multiples aplicaciones desde eliminacion de
bacterias y hongos hasta sanidad de superficies, oxidacidbn de compuestos
organicos y reduccion de metales [1-7]. El dioxido de titanio (TiO,) ha sido
considerado hasta la fecha como el mejor material fotocatalitico ya que posee las
siguientes caracteristicas, ancho de banda prohibida directa de 3.2 eV, cristaliza
en tres fases polimérficas muy conocidas el rutilo (tetragonal), brookita
(ortorrémbica) y la anatasa (octaédrica), siendo ésta Ultima la que tiene mejores
propiedades fotocataliticas [4, 7]. Se ha reportado que el dopaje con elementos
halégenos mejoran el desempefio fotocatalitico del TiO,, pues estabilizan alguna
fase o favorecen el crecimiento en un plano determinado. El incrementar la
eficiencia en el tratamiento de desinfeccion y/o degradacion con luz ultravioleta
permite un ahorro sustancial en el gasto de energia eléctrica y en el tiempo de uso
de las lamparas, lo que se considera las principales limitantes de éstos sistemas.
La técnica de sol-gel ha sido utilizada por mas de 30 afios, debido a que es una
técnica econdmica, sencilla y se puede recubrir casi en cualquier tipo y forma de
sustrato (conductor-aislante), el desafio actual es obtener materiales mas
eficientes mediante metodologias mas econdémicas y sencillas a través del ahorro
de energia, lo anterior es mas probable mediante metodologias quimicas que
utilicen un catalizador con el cudl no se requiera del uso de un tratamiento
posterior a temperaturas elevadas, en el presente trabajo de investigacion se
determiné el efecto del dopaje con flior en nanoparticulas de TiO, sintetizadas
mediante la técnica de sol-gel y se evalud la actividad fotocatalitica en la

degradacion del colorante azul de metileno.
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Metodologia

La obtencion de nanoparticulas de TiO, fue mediante la siguiente metodologia:
partimos de una solucion precursora que contiene isopropoxido de titanio (IP),
etanol (EtOH), agua desionizada y &cido fluorhidrico, en la sintesis se mantuvo fija
las concentraciones en relaciones molares de IP y EtOH (2 moles y 20 moles
respectivamente), y variando las concentraciones molares de HF (0.05, 0.1, 0.3,
0.5, 0.7, 0.9) y de agua (1, 2, 3, 4, y 5), la sintesis fue realizada en atmdsfera
inerte de nitrégeno en una caja de guantes, los tiempos de formacion de las
nanoparticulas de TiO, fue dependiente de la concentracion de acido fluorhidrico
desde 0.5 minutos hasta 1 hora), a una parte de las nanoparticulas no se les dio
ningun tratamiento térmico para formar la fase anatasa, ésta fue formada
espontaneamente a temperatura ambiente, a otra parte se les dio un tratamiento
térmico de 4 h a 550 °C. La evaluacion de la actividad fotocatalitica se realizo
usando una solucién de azul de metileno con una concentraciéon de 2x10™° molar,
usando una lampara UV (254 nm) de 9W, a tiempos de exposicion de 0-120

minutos en pasos variables de 5 a 20 min.

Resultados

Mediante la técnica de sol-gel se obtuvieron nanoparticulas de TiO, a temperatura
ambiente en fase anatasa, en la Figura 1 se muestran los resultados de rayos X
de las nanoparticulas en donde se puede observar que son policristalinas y
coinciden muy bien con los picos del patrén de difraccion PDF-73-1764 con fase
anatasa. En la Figura 2 se muestran los resultados de TEM en donde se pueden
observar varias nanopartiuclas con tamafios del orden de 5-10 nm y con
geometria octaédrica bipiramidal truncada en el plano 001, que de acuerdo con lo

reportado es estabilizado por el fldor [8]. En la Figura 3 se muestran los resultados
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de fotocatalisis para las nanoparticulas sintetizadas en donde se puede observar
una maxima actividad fotocatalitica para concentraciones de 0.1 de HF en las
muestras calcinadas con una constante de degradacion de 0.18 min-1 y de 0.3M
para las muestras sin calcinar con una K de 0.015 min-1 esto es una diferencia
casi diez 6rdenes de magnitud, en cuanto al agua, la mayor cantidad de agua
(3M), en la segunda serie la mejor actividad fue para la 0.3 moles de HF y 3M de
agua, siendo esta ultima la que mostré la mejor actividad fotocatalitica con un

tiempo de degradacion de 60 minutos con una concentracion de nanoparticulas de

- 1
TiO, delglL™.
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Figura 1. a) Rayos X de las nanoparticulas de TiO,, b) Imagen TEM de la sintesis
de TiO, con 0.5 moles de HF y 5 moles de H,0

No se observo un efecto significativo en la actividad fotocatalitica al variar la
cantidad de surfactante tween 20 de 1, 3,5y 8 M.
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Figura 2. Imagen TEM de la sintesis de TiO, con 0.3 moles de HF y 3 moles de
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Figura 3. Actividad fotocatalitica de las nanoparticulas de TiO,, sintesis con
concentracion molar constante de a) calcinadas, y b) 0.1 de HF, 0.3 moles HF

calcinadas y sin calcinar respectivamente.
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Conclusiones

Se obtuvieron nanoparticulas de TiO, con tamafio de 10 nandmetros, las muestras
son policristalinas con fase anatasa, la mejor actividad fotocatalitica fue para la
sintesis de 0.1 moles de HF y 3 moles de agua con un tratamiento de calcinacion
con un tiempo de degradacion de 25 minutos con repecto a 0.3 moles de HF sin
calcinar con un tiempo de 50 minutos degradando el 85% de la concentraciéon de
azul de metileno, éstas nanoparticulas fueron sintetizadas a temperatura ambiente

sin ningan tratamiento térmico posterior a la sintesis.
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