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Resumen

Se sintetizaron por el método sol-gel nanoparticulas de TiOp con el propdsito de optimizar sus propiedades texturales y
morfoldgicas, para su aplicacién en fotocatdlisis variando el tratamiento térmico en la etapa de cristalizacién. Cada muestra
se preparé segun el caso con irradiacion de microondas(MO), ultrasonido(US), modo combinado(microondas-ultrasonido(MC))
o método convencional(reflujo), en donde él método MC no ha sido reportado. Se encontré que las propiedades Opticas (energia
de borde(Eg)), texturales y morfoldgicas dependen del tipo de irradiacién durante la etapa de cristalizacién. Los microgramas
por MEB (microscopia electrénica de barrido) mostraron dos morfologias una en forma de monolitos y la otra de agregados
de particulas lobulares. Para el caso de MO y reflujo estd integrada por agregados de particulas lobulares, para US en forma
de monolitos y finalmente por MC la morfologia dominante es debida al efecto del US. Para la evaluacién en fotocatdlisis, se
observé para las muestras estudiadas que a mayor porcentaje de fase anatasa, drea superficial, volumén y tamafio de poro todo
esto a un mismo valor de Eg, existe mayor fotodegradacién de anaranjado de metilo. Por lo que el mejor material obtenido para
la fotodegradacion fue el TiO, sintetizado por método combinado MC.

Palabras clave: TiO,, sol-gel, microondas, ultrasonido, reflujo.

Abstract
TiO, nanoparticles were synthesized by the sol-gel method in order to optimize their textural and morphological properties

for its application in photocatalysis. These materials were obtained by changing the hydrotreatment in the crystallization stage.
Each sample was prepared according to the case with microwave irradiation(MO), ultrasound(US), combined mode(microwave-
ultrasound(MC)) or conventional method(reflux), note that MC has not been reported. It was found that the optical (band
gap(Eg)), textural and morphological properties depended on the type of irradiation during the crystallization stage. The SEM
(scanning electron microscopy) micrograms showed two morphologies one monolithic and the other of aggregates of lobular
particles. In the case of MO and reflux the morphology is composed of aggregates of lobular particles for US in monolithic
form and finally for the MC, the morphology was heavily influenced by the US effect. For the photocatalysis evaluation, it was
observed in the analyzed samples that a higher percentage of anatase phase, surface area, volume and pore size at the same value
of Eg, there is an increment of photodegradation of methyl orange. As a result, the best material obtained for photodegradation
was TiO, synthesized by the combined method(MC).

Keywords: TiO,, sol-gel, microwave, ultrasound, reflux.
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1 Introduccion

En la actualidad la sintesis de nanomateriales es una de
las ramas mds estudiadas dentro de las nanociencias,
al reducir el tamafo de las particulas hasta escala
nanométrica (1-100nm) las propiedades fisicas y
quimicas se modifican con respecto a su homélogo en
escala macrométrica (Khalil y col. 2017, Kurbanoglu y
col.2017); ya que el movimiento de los electrones esta
limitado por las dimensiones de cada material, debido
a la alta relacion superficie-volumen, la cual hace que
estos materiales tengan una gran cantidad de atomos
en la superficie para interactuar con otros (Ahmadi y
col. 2017). Con base a lo anterior, los nanomateriales
tienen amplias aplicaciones en el drea de catdlisis y
fotocatilisis (Javey y col. 2005). En especifico el TiO»
debido a sus propiedades fotoeléctricas, es utilizado
ampliamente en el drea de fotocatdlisis (Amador y
col. 2011, Medina y col. 2005, Trujillo y col. 2010).
Este puede encontrarse de manera natural en tres
estructuras cristalinas (Figura 1): anatasa (tetragonal),
rutilo (tetragonal) y brookita (romboédrica) (Vargas y
col. 2017); en donde la fase mas estable es la fase
rutilo, sin embargo, la anatasa es la que posee la
fase mds fotoactiva, debido a que en su estructura
cristalografica contiene mayor cantidad de oxigeno
superficial susceptible a formar radicales ‘OH, ademads
de retardar la recombinacién de pares electron-hueco
(Trejo y col. 2008). Estas fases presentan una energia
de borde de 3.0eV y 3.2eV respectivamente, siendo
fotoactivas con luz UV (Lee y col. 2013, Verbruggen
y col. 2015). Por lo que se han buscado nuevos
métodos de sintesis que permitan incrementar el
porcentaje de fase anatasa, asi como mejorar las
propiedades texturales, morfolégicas y Opticas del
TiO, para optimizar la relacién superficie-volumen y
con ello incrementar la eficiencia del proceso. Se ha
observado que las condiciones experimentales durante
la sintesis tales como: precursores, tiempos de sintesis
y tratamiento térmico dan como resultado particulas
mesoporosas con diferentes dreas especificas y
diversas morfologias: cubicas, cilindricas, esféricas y
en agujas (Dufoura y col. 2015, Cai y col. 2017, Dong
y col. 2017). Trabajos previos muestran que para que
la fase anatasa se vea favorecida durante la sintesis,
se han empleado métodos como el hidrotérmico,
microemulsién, condensacion con gas inerte y sol-gel
(Gordon y col. 2012).

Anatasa

® ® Rutilo

Brookita

Fig. 1. Estructuras cristalinas del TiO;.

El procedimiento sol-gel es uno de los métodos
mas empleados para sintetizar el TiO,, consiste
basicamente en la formacién de una suspension
coloidal (sol) y su posterior gelificaciéon formada
por redes o cadenas de dtomos desordenados (gel).
El gel resultante es sometido a tratamiento térmico
para la formacién de estructuras cristalinas. La etapa
de cristalizacién se efectiia mediante calentamientos
convencionales, como el refluyjo (T=80°C) y el
autoclave (T=120°C). Estos métodos tienen como
desventaja que son costosos por el consumo de energia
y requieren de largos tiempos de sintesis, los cuales
estdn entre 2 y 72h (Cotolan y col. 2016, Tryba y
col. 2016, Matuma y col. 2015). Para este estudio
se propuso el empleo de los métodos de irradiacion
de microondas y ultrasonido. Estos métodos de
irradiacion presentan ventajas sobre los tratamientos
convencionales, ya que la velocidad de calentamiento
es mas rapida, se agiliza la cinética de cristalizacién
y puede promover la formacién de nuevas fases
metaestables (Sommer y col. 2006, Rodriguez y
col. 2006). Ademds, de que permiten la formacién
de particulas de diferentes tamafios con diferentes
morfologias y texturas (Li y col. 2010, Kondalkara
y col. 2014, Umadevi y col. 2013) dependiendo:
del tipo, del tiempo y de la potencia de irradiacién
(microondas-ultrasonido).

En este trabajo se realiz un estudio de las
propiedades morfologias, dpticas y texturales de TiO;
sintetizado mediante el método sol-gel, empleando
irradiaciéon por microondas, ultrasonido y modo
combinado (microondas-ultrasonido) durante la etapa
de cristalizacién segtin la muestra a preparar. E1 modo
combinado no ha sido reportado en la sintesis de TiO;,
sin embargo, ha sido empleado en la sintesis de otros
materiales como las nanoparticulas de cobre, en donde
se observo el efecto sinérgico de las microondas y el
ultrasonido (Feng y col. 2014).
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2 Experimental

2.1 Sintesis

Las nanoparticulas de TiO, se prepararon por
el método de sol-gel asistido por irradiaciéon de
microondas(MO), ultrasonido(US), modo combinado
(microondas-ultrasonido(MC)) y  calentamiento
convencional (reflujo(C)) respectivamente. Primero
se adicioné alcohol etilico (Fermont, 96°) con
agua destilada, posteriormente se agregd 4cido
clorhidrico (Fermont, 37%) como precursor de
hidrolisis, se afiadié butéxido de titanio (Aldrich,
97%) manteniendo el sistema en agitacidon, a cada
una de las mezclas anteriores se le dio diferente
tratamiento térmico como sigue:

a) Calentamiento convencional (reflujo). La
mezcla se mantuvo en reflujo a una T=80°C
durante 2h, a la muestra obtenida se le designo
como TiO;,-C (Manzo y col. 2015).

b) Irradiacion de ultrasonido. La mezcla se colocd
en un reactor de microondas, ultrasonido y
modo cooperativo modelo SBL. CW-2000A, con
un volumen 500mL durante 5 min en modo de
operacion ultrasonido a una potencia de 50W y
una frecuencia de 40KHz, a esta muestra se le
Ilamo TiO,-US.

¢) Irradiaciéon de microondas. Esta mezcla se
mantuvo por 5 min en el reactor mencionado
trabajando con una potencia de 800W y
2450Hz, a esta muestra se le nombro TiO,-MO.

d) Modo combinado (MC)  (microondas-
ultrasonido). Para esta mezcla se combinaron
de forma simultanea los modos de operacién
de ambos métodos de irradiacién, empleando
el mismo reactor a las mismas condiciones,
esta muestra fue identificada como TiO,-MC.
En todos los casos al término de la reaccién
las muestras fueron secadas a 70°C durante
12h, posteriormente se calcinaron en una mufla
Vulcan A-130 a 400°C durante 4h.

2.2 Caracterizacion

Los materiales sintetizados fueron caracterizados por:

e Difraccion de  rayos-X  (difractometro
Rigaku modelo miniflex 600 con radiacién
CuKa=1.541 A) para identificar las fases
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cristalograficas, el tamafio de cristal se
determiné con la ecuacién de Scherrer y para
determinar los pardmetros de red y el porcentaje
de las fases presentes en cada muestra se empled
el método de Rietveld.

e Microscopia electrénica de barrido (Quanta
3D marca FEI) para conocer las propiedades
morfoldgicas.

e Fisisorciéon de nitrogeno para conocer las
propiedades texturales como 4rea especifica
se utilizé el método BET (Brunauer-Emmet-
Teller) tamafio y volumen de poro, a 77°K la
medicién se hizo en un equipo Micromeritics
ASAP 2020, el cual de acuerdo al manual tiene
una incertidumbre +6 m?/g.

2.3  Evaluacion

Para evaluar la eficiencia de los fotocatalizadores
se preparé una solucién de anaranjado de metilo a
una concentraciéon de Sppm, con una relacién de
catalizador de 1g/L y un tiempo de equilibrio de
120min.

El proceso se llevo a cabo en viales de SmL en un
fotoreactor de carrusel marca luz-Chem, cada muestra
le ley6 por duplicado, agregando a cada tubo la parte
proporcional para tener 1g de catalizador por litro de
solucién de anaranjado de metilo.

A los viales inicialmente se les dio un tiempo
de adsorciéon de 15min, se cuantifico la cantidad
de contaminante adsorbida por espectroscopia UV-
Vis. Posteriormente el sistema fue irradiado con una
lampara de UV a una A = 365nm durante 105min,
tomando alicuotas por duplicado cada 15min para
obtener el perfil de fotodegradacién. Para cuantificar
la cantidad de anaranjado de metilo fotodegradado
y adsorbido, se utilizé un espectrofotémetro UV/Vis
Perkin Elmer Lambda XLS.

3 Resultados and discusion

En la Figura 2 se muestran los patrones de difraccion
de rayos-X de las muestras de TiO; sintetizadas.
Puede observarse que en todos los casos se
obtuvieron estructuras cristalinas caracteristicas para
la fase anatasa, de acuerdo a la tarjeta JCPD 21-
1272 los picos corresponden a los planos (101), (103),
(004), (112), (111), (211), (204), (220) y (215), cuyas
reflexiones en 20 son 26, 32, 38, 40, 48, 54, 63, 70
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Fig. 2. Difractogramas de Rayos-X de TiO;
sintetizado, A=anatasa, R=rutilo y B=brookita.

y 78° respectivamente. A excepcion de la muestra
preparada con microondas TiO,-MO, se observa la
sefial atribuida a la fase brookita en el plano (121)
en 26 = 32° segin la tarjeta 29-1360. Ninguno de los
materiales sintetizados presenta las sefiales atribuidas
ala fase rutilo esto con base a la tarjeta JCPD 21-1276.

Puede inferirse que la cristalinidad de los
materiales varia dependiendo del tratamiento térmico
en la etapa de cristalizaciéon durante la sintesis. En
este caso la muestra mas cristalina fue la muestra
sintetizada por microondas y en orden descendiente
las muestras: TiO,-C, TiO,-MC y TiO,-US. En
este caso las microondas permiten el crecimiento y
ordenamiento de los cristales en mayor proporcion
con respecto a las otras técnicas, ya que después de
la nucleaciéon durante el proceso de cristalizacion,
los campos eléctricos y magnéticos se alinean a
los dipolos de las especies en el seno de la
reaccién, permitiendo su crecimiento y acomodo
gradualmente (Valdiviel y col. 2006). En el caso de
la muestra sintetizada por ultrasonido, el efecto de
cavitacién impide el crecimiento de los cristales (Tian
y col. 2006). En cuanto a la muestra sintetizada
por modo combinado (MO-US) esta presenté un
comportamiento intermedio en base a la cristalinidad,
ya que en este caso los efectos de cada modo de
irradiacién se combinaron.

En la Tabla 1 se presentan los valores del tamafio
de cristal para las muestras sintetizadas, calculados por
la ecuacién de Scherrer:

0.894

- B(26)cos6 D

Tabla 1. Tamaiio de cristal.
Muestra 3 (nm)

TiO,-MO 6.9

TiO,-US 4.6
TiO,-MC 5.9
TiO,-C 8.3

Tabla 2. Porcentajes de fase.

Muestra % Anatasa % Rutilo % Brookita
TiO,-MO 98.7 0.2 1.1
TiO,-US 72.6 0.12 73
TiO,-MC 97.4 0.2 2.4
TiO,-C 65.7 0.8 335

donde D es el tamafio de cristal, A es la longitud de
onda de rayos-X (1.5401nm), B(26) es el ancho del
pico a la mitad de la altura méxima y 6 es el angulo de
Bragg (Liu y col. 2007).

Todos los materiales entran en el intervalo de 1-
100nm, por lo que pueden considerarse como sélidos
nanocristalinos. Se observa, ademds que el método
de sintesis es dependiente del tamafio de cristal,
en donde las muestras sintetizadas por MO, US y
MC, son menores a los que presentd la muestra
TiO,-C convencional sintetizada a reflujo. Lo cual
podria favorecer la actividad fotocatalitica, ya que
se ha reportado que la fase anatasa del TiO, con
un tamafio de cristal pequefio, tiene mayor actividad
fotocatalitica segun lo reportado por Xue (Xue y col.
2015), aunado a la aparente ausencia de la fase rutilo.
Cabe mencionar que la muestra sintetizada por MO es
mayor en 2.3nm en comparacién con la sintetizada por
US y por el método combinado MO-US se presenta un
tamafio intermedio.

Se calcularon los porcentajes de las fases presentes
por el método Rietveld utilizando el programa X’ Pert
High Score Plus, con base a los DRX (Tabla 2) y los
parametros de red para la fase anatasa (Tabla 3) de las
muestras sintetizadas.

En la tabla anterior se puede apreciar que en
las muestras sintetizadas predomina la fase anatasa,
seguida de la brookita y en menor porcentaje la
fase rutilo el cual no fue detectable por DRX. Se
observa que los porcentajes de las fases presentes,
varian dependiendo la técnica de preparacién durante
la etapa de cristalizacién, siendo la muestra con
mayor porcentaje de anatasa la sintetizada por
microondas, seguida por el modo combinado (MC),
US y convencional (reflujo).

902 WWW.rmiq.org



Zarazua-Aguilar et al./ Revista Mexicana de Ingenieria Quimica Vol. 16, No. 3 (2017) 899-909

Tabla 3. Parametros de red.

Muestra  Parametro a (A) Parametro b (A) Parametro ¢ (A)
TiO,-MO 3.79 3.79 9.49
TiO,-US 3.78 3.78 9.48
TiO,-MC 3.78 3.78 9.47

TiO,-C 3.78 3.78 9.46

Tabla 4. Propiedades texturales del TiO;.

Muestra BET (mz/g) Volumen de poro (cm3/g) Tamafio de poro (10%)

TiO,-MO 75
TiO,-US 62
TiO,-MC 94

TiO,-C 91

0.10 54.19
0.17 109.64
0.25 107.93
0.20 90.74

Para el caso de los pardmetros a y b (Tabla 3),
se tiene que practicamente son los mismos para todas
las muestras sintetizadas, existiendo una pequefia
variacién del parametro ¢ de 0.2A. Por lo que el
método de sintesis no influye en el arreglo de la celda
unitaria.

El método de preparacion (MO, US y MC)
modifica el tamafio de cristal, la cristalinidad, asi
como los porcentajes de anatasa, rutilo y brookita en
las muestras sintetizadas. Se observa ademds que los
parametros de red no se modifican, lo que indica que la
composicién quimica es independiente de los métodos
de sintesis.

En la Tabla 4 se presenta el drea superficial
especifica calculada por el método BET, el volumen y
el tamafio de poro, obtenidos por el método de Halenda
de los d6xidos de titanio considerados en este estudio.

En general las 4reas superficiales especificas
obtenidas estdn comprendidas entre 62-93m?/g;
superando el 4drea superficial especifica del TiO;-
P25 (80% anatasa y 20% rutilo) cuyo valor es de
56m?/g (Nawi y col. 2012). Respecto al tamafio y
volumen de poro se puede observar, que estan también
relacionados con el método de irradiacién durante la
sintesis. Donde la muestra con mayor 4rea y porosidad
resulté la muestra TiO,-MC sintetizada por método
combinado MC.

La Figura 3 presenta las isotermas de adsorcidn,
obtenidas para los materiales sintetizados.

En todos los casos se obtuvieron isotermas que
corresponden al tipo IV, caracteristicas de materiales
mesoporosos con ciclo de histéresis tipo H2, el
cual indica que la porosidad corresponde a canales
cilindricos, formados por particulas aglomeradas de
diferentes tamafos o con formas no uniformes
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(Leofantia y col. 1998). Existe una variacién en
los volimenes de llenado acordes a los valores de
area superficial (Tabla 4), lo que indica la diferente
capacidad de adsorcién de los materiales.

En la Figura 4 se observan las micrografias
electrénicas de barrido a 5,000X y 50,000X para la
muestra TiO>-MO, sintetizada por el método sol-gel
con tratamiento térmico con microondas.

Pueden apreciarse en el micrograma (a) 2
morfologias, una formada por monolitos porosos y
otra predominante en forma de 16bulos aglomerados
de diferentes tamafios, no se observa un crecimiento
homogéneo de las particulas, esto puede deberse
a que la energia de las microondas se distribuye
de manera desigual, calentando de afuera hacia
adentro. En la micrografia (b) se observan detalles
de los crecimientos lobulares (1000nm), donde puede
apreciarse que las estructuras poseen porosidad.

La Figura 5 presenta las micrografias electrénicas
de barrido a 5,000X y 50,000X para la muestra TiO;-
US sintetizada por irradiacion ultrasénica.

Se observa de manera predominante una
morfologia constituida por estructuras monoliticas,
similares a los encontrados por irradiaciéon de
microondas, aunque de menor tamano. Puede
observarse que en la superficie de estas, existe
la formaciéon de incipientes particulas lobulares
(a), las cuales no logran aglomerarse debido a las
implosiones generadas durante cavitacion, impidiendo
el crecimiento de aglomerados como se observd en
la muestra irradiada por MO (TiO,-MO); generando
defectos texturales y morfoldgicos. Al hacer un
acercamiento (b) a 50,000X, se observan a detalle
las estructuras lobulares (500nm) y fragmentos de las
mismas en la superficie, asi como su porosidad.
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Fig. 4. Microscopia electrénica de Barrido de TiO,-MO a) 5,000X y b) 50,000X.

Por lo que puede establecerse, que la técnica
de irradiacion de MO promueve el crecimiento y
aglomeracion de la morfologia lobular y la técnica
de irradiacion ultrasénica promueve la formacién de
monolitos.

En la Figura 6 se presenta las micrografias
electrénicas de barrido a 5,000X y 50,000X, para la
muestra TiO,-MC sintetizada por modo combinado
(microondas-ultrasonido).

El micrograma (a) muestra las dos morfologias
encontradas en las muestras irradiadas por MO y US,
predominando la estructura monolitica al igual que en
la muestra sintetizada por US (TiO,-US). Se observa
que en la superficie de los monolitos se encuentran
particulas lobulares aglomeradas y fragmentos de
estas, en menor proporciéon y tamaio que los
encontrados en la muestra irradiada dnicamente
por MO. Al hacer una magnificaciéon a 50,000X
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(b) se observa que las particulas lobulares son la de microondas.

porosas (600nm), ademds se observan fragmentos

de los I6bulos provocados por la cavitacién. En el En la Figura 7 se observan las micrografias
método combinado la morfologia generada, es mas electrénicas de barrido a 5,000X y 50,000X para la
influenciada por la irradiacién de ultrasonido que por muestra TiO;-C, sintetizada con reflujo de 2h a 80°C.

Fig. 7. Microscopia Electrénica de Barrido de TiO,-C a) 5,000X y b) 50,000X.
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Se pueden observar particulas lobulares
aglomeradas similares a las obtenidas por microondas,
aunque de menor tamafio (a) con una distribucion
homogénea. Al hacer una amplificacién (b) se puede
ver que las particulas se encuentran unidas entre
si, ademds son porosas y de tamafio similar a las
encontradas por irradiaciéon de ultrasonido (600nm).
Por tanto, el método convencional promueve la
morfologia integrada por aglomerados lobulares.

Con lo anterior se puede establecer que el
tratamiento térmico durante la sintesis con microondas
(TiO2-MO) y reflujo (TiO,-C), favorece la formacién
de la morfologia lobular; mientras que el tratamiento
con ultrasonido, promueve la formacién de estructuras
monoliticas porosas en las muestras TiO,-US y TiO;-
MC.

Uno de los objetivos de sintetizar este tipo
de materiales, mediante métodos de sintesis que
permitan modificar propiedades morfoldgicas y de
textura (microondas, ultrasonido y modo combinado),
es el optimizar procesos tales como la fotocatalisis
al proveer una mejor interaccién de la luz con el
catalizador, a consecuencia de 1la modificacion de estas
propiedades. Con este fin se determind, ademds, el
valor de la energia de borde (band gap) para los
materiales sintetizados, para verificar si las técnicas
de sintesis modifican las propiedades Opticas de los
materiales sintetizados.

Los valores de la energia de borde, fueron
obtenidos mediante la funcién modificada de Kubelka-
Munk.

En dénde la funcién de Kubelka-Munk estd
determinada por la ecuacién:

(1-R)?

F® ==

2
donde F(R) es la funcién y R es la reflectancia,
no considerando las transiciones directas e indirectas
(Christy y col. 1994). Para considerar las transiciones
electrénicas y tener un valor de energia de borde mds
preciso, se empled la siguiente funcién modificada de
Kubelka Munk:

(F(R) % hv)!/ 3)

donde h es la constante de Planck (J-s), v es la
frecuencia de la luz (s) y n es el coeficiente asociado a
la transicion electrénica, cuyo valor para la transicion
indirecta es igual a 2 y para la transicion directa es de
1/2.

En la Figura 8 se presenta la gréfica de la funcién
modificada de Kulbelka-Munk vs hv, empleando la

transicion indirecta. Este método es recomendado por
él equipo de Loépez (Lopez y col. 2012), quienes
realizaron un estudio con diferentes métodos graficos
empleando tanto transicién directa como indirecta,
encontrando una mayor precision en el célculo de la
Eg empleando la transicién indirecta.

En la Figura 8 se presenta la grafica de la funcién
modificada de Kulbelka-Munk vs hv, empleando la
transicion indirecta. Este método es recomendado por
él equipo de Loépez (Lépez y col. 2012), quienes
realizaron un estudio con diferentes métodos graficos
empleando tanto transicién directa como indirecta,
encontrando una mayor precision en el célculo de la
Eg empleando la transicién indirecta.

Los materiales sintetizados se evaluaron en la
fotodegradacién de anaranjado de metilo a Sppm,
con un tiempo de equilibrio de 120min con luz UV.
Ademas, se realiz6 la fotdlisis como referencia.

La Figura 9 muestra el perfil de fotodegradacion,
para €l anaranjado de metilo irradiado con luz UV.

Cabe mencionar que lo que hace diferente a cada
muestra de TiO; sintetizada, es el tratamiento térmico
en la etapa de cristalizacion, lo que genera materiales
con propiedades: morfoldgicas, texturales y Opticas
diferentes. Teniendo que el mejor resultado observado
para la fotodegradacién, fue para la muestra TiO,-
MC sintetizada por modo combinado microondas-
ultrasonido con un total de fotodegradacién para
anaranjado de metilo del 100%; seguido por el TiO,-C
sintetizado por método convencional a reflujo con un
89% de fotodegradacion. En este caso ambas muestran
tienen un mismo valor de energia de borde y lo que
hace la diferencia hacia una mayor fotodegradacion,
es que la muestra TiO,-MC tiene un mayor porcentaje
de fase anatasa, en cristales de menor tamafio (mayor
disponibilidad de sitios activos) y mayor drea-tamafio
de poro, en comparacién con la muestra TiO,-C. Con
la ventaja que la sintesis del fotocatalizador, se efectiia
en solo Smin comparado contra 120min del método
convencional a reflujo.

Para la muestra TiO,-US y TiO2-MO con 81 y
69% de fotodegradacion hacia anaranjado de metilo,
la diferencia de resultados se atribuye al valor de
la energia de borde mds que a las propiedades de
morfologia y textura generadas con respecto al método
de sintesis. En el caso de la fotdlisis no se observa
fotodegradacion en las condiciones estudiadas.

Por lo que el proceso de fotodegradacion fue
optimizado, en funcién del tipo de tratamiento térmico
durante el proceso de sintesis del TiO;, siendo el
material 6ptimo la muestra sintetizada por método
combinado.
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(F(RY*hv)"?

hv(eV)
Fig. 8. Funcién de Kubelka Munk de TiO».
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Fig. 9. Porcentaje de fotodegradacién del anaranjado
de metilo a Sppm.

De esta manera se puede establecer, que los
métodos de sintesis determinan las caracteristicas
morfolégicas (cristalinidad, tamafio de cristal,
porcentajes de fases presentes, forma y tamafio de
particula), texturales (area superficial, tamafio y
volumen de poro) y Opticas (energia de borde) de
los materiales estudiados. Por tanto con las técnicas
de sintesis asistidas con microondas, ultrasonido y
el método combinado microondas-ultrasonido, se
pueden disefiar materiales segtin la aplicacién, ademds
de la disminucién de tiempos de reaccion de horas a
minutos.

Conclusiones

Fue posible sintetizar nanoparticulas de didxido de
titanio por los métodos de microondas ultrasonido
y modo combinado (reflujo) libres de impurezas
cristalinas, en Smin de reaccion.

El tamafio de cristal, los porcentajes de las
fases presentes (anatasa, rutilo y brookita), el area
superficial, el tamafio y el volumen de poro del TiO,
sintetizado son una funcién del método de sintesis sin
afectar los pardmetros de red.

La técnica de irradiacién por MO promueve el
crecimiento y aglomeracién de la morfologia lobular
y la técnica de irradiacion ultrasnica promueve la
formacién de monolitos porosos. Para el método
combinado (microondas-ultrasonido) la morfologia
generada, es mds influenciada por la irradiacién de
ultrasonido.

Para la fotodegradacion del anaranjado de metilo,
el fotocatalizador mds eficiente resulté ser el
TiO, sintetizado por modo combinado (microondas-
ultrasonido) logrando un 100% de fotodegradacion.

La cantidad de contaminante fotodegradado es una
funcién de las propiedades texturales y del porcentaje
de fase anatasa en el catalizador a un mismo valor de
Eg.
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