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RESUMEN

Se obtuvo didxido de titanio por medio de una nueva ruta de sintesis que combina la técnica sol-
gel con reaccion a presion autdogena. Se ensayaron dos geles de sintesis con diferentes fuentes de
titanio; una de ellas uso tetraisopropil ortotitanato empleando agua e isopropanol como estructu-
rantes en diversas proporciones, obteniéndose en todos los experimentos TiO, en fase anatasa. Pa-
ra el segundo tipo de sintesis se empled el tetracloruro de titanio en mezcla con silica e isopropa-
nol; algunos de los TiO, se obtuvieron como fase anatasa mientras que otros cristalizaron como
una mezcla anatasa-rutilo en diferentes proporciones, dependiendo de las relaciones entre los pre-
cursores en la gel de sintesis. La caracterizacion de los materiales obtenidos se realizé por medio
de DRX y UV-Vis para determinar la cristalinidad y propiedades Opticas de los materiales obteni-
dos.

ABSTRACT

Titania was obtained by a new synthesis route which combines the sol-gel method with reaction at
self-generated pressure. Two kind of gels with different titanium source were prepared, one was
conformed by tetra isopropyl ortho titanate, water and isopropyl alcohol and produced titania in
anatase phase in all experiments. The other gel using titanium tetrachloride, silice and isopropyl
alcohol produced titania in anatase phase or a mixture anatase-rutile depending on the reactant’s
ratios used in the initial gels. The synthesized semiconductors were characterized by DRX and
UV-Vis to determine its crystallinity level and optic properties.

Introduccion

En la literatura se presentan muchos métodos de produccion de nanoparticulas de TiO,, tales
como: la deposicion quimica de vapor (CVD)[1], la oxidacién de tetracloruro de titanio [2,3], la
técnica sol-gel [4] y la descomposicion o hidrélisis de alcoxidos de titanio [5], ademas se han
realizado estudios para aumentar su actividad en aplicaciones como la fotocatalisis y la obten-
cion de particulas esféricas de TiO, con alta area superficial preparando el semiconductor por
hidrolisis de tetraisopropdxido de titanio [6] con agua o adicionando un co-adsorbente al catali-
zador tal como: silica, 6xido de zinc o carbon [7-9]. En todos estos estudios se han obtenido
importantes resultados y avances especialmente en la busqueda de un semiconductor altamente
fotoactivo, no obstante siempre se recurre a la calcinacion (generalmente a temperaturas mayo-
res a los 600°C y hasta los 1100°C en algunos casos) como etapa final de cristalizacion de las
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fases (anatasa y/o rutilo) en la que se pierde gran parte del area superficial y se invierte gran
cantidad de energia. Por estas razones, este estudio se enfoco en la produccion de TiO, por un
método alternativo que no requiriera la etapa de calcinacion a altas temperaturas, para lo cual se
usé un nuevo procedimiento de sintesis que combina la técnica sol-gel con reaccion a presion
autogena a bajas temperaturas.

Método experimental

Sintesis de TiO, a partir de tetraisopropoxido de titanio (TIOT): la gel se prepar6 a partir de
diferentes relaciones TIOT/agua (tabla 1A) e isopropanol en reactores de teflon en los cuales se
agregaron cada uno de los precursores lentamente durante dos horas bajo agitacion continua;
finalizada esta etapa se dispuso la gel en reactores de acero-teflon y se llevé al horno donde la
reaccion se realizo en condiciones de presion autégena durante dos horas a 200°C. Posterior-
mente el solido obtenido fue lavado y secado durante 1 hora a 100 °C. Finalmente se realiz6 la
caracterizacion por DRX y UV-Vis.

Tabla 1. Programacion de sintesis de TiO,.

(A) TiOT como fuente de titanio

Sintesis b

a c d e f g
TIOT/agua 0.17 0.29 0.58 1 1.71 3.5 6
(B) TCT como fuente de titanio.
Sintesis h I i Kk 1 m n
TCT/Si0, 3 1 0.6 0.43 0.33
(0.081 mol)
TCT (9243
Lot/SiO) 0.33 0.11 0.55

Sintesis de TiO, a partir de tetracloruro de titanio (TCT): se prepard la gel con diversas relacio-
nes TCT/silica (tabla 1B) e isopropanol. El procedimiento general de sintesis fue similar al
presentado en el método anterior, no obstante la gelificacion se realizd a bajas temperaturas
entre 0 y 5°C.

Resultados y discusién

La caracterizacion por DRX de los materiales sintetizados mostrd que efectivamente se obtuvo
TiO, a través del nuevo método de preparacion empleado, eliminando la etapa de calcinacion a
altas temperaturas. La anatasa fue la inica fase obtenida cuando se usé el TIOT y su grado de
cristalinidad es fuertemente definido y directamente proporcional a la relacion TiOT/agua pre-
sente en la gel inicial (Figura 1A). De otra parte la fase anatasa o una mezcla anatasa-rutilo
fueron obtenidas usando el precursor TCT, dependiendo de la relacion TCT/Silica. En la Figura
1B se observa que la mayor cristalinidad de la fase anatasa se obtiene cuando se aumenta la
cantidad de TCT con la misma cantidad de SiO, en la gel y que la fase rutilo se incrementa
cuando la relacion TCT/SiO, es mayor.
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Figura 1. Patrones de difraccion de los TiO, sintetizados. A: TCT usado como precursor, B: TIOT usado
COMO Precursor.

El tamafio del cristal (L) de TiO, fue calculado de la reflexion (1 0 1) de la anatasa, usando la
ecuacion de Scherrer (ec. 1) [10].

KA

L=—— e))
bcos®

En la tabla 2 se muestra que la relacion (molar) de los precursores influye notablemente en el

tamafio de particula, de tal manera que L disminuye al aumentar la relacion de TiOT/agua y al

aumentar la relacion TCT/SiO,; se observa ademas que el tamaiio del cristal de anatasa dismi-

nuye cuando se incrementa la proporcion de la fase rutilo.

Tabla 2. Tamafio de cristal de TiO,

Sintesis b d f g h i ] k 1 m n
Lmm) 539 1076 932 732 536 638 771 11.58 825 1077 6.76

En la caracterizacion por UV-Vis se observa que los materiales sintetizados presentan un espec-
tro de absorcion comparable a la del TiO,, P-25 Degussa, mostrando maximos de absorcion
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entre 320-400 nm; en general se presenta un ligero acercamiento de absorcion hacia el visible al
aumentar la cantidad de titanio en las diferentes geles de sintesis.

Conclusiones

Se desarrollé un nuevo procedimiento muy eficiente para la sintesis de TiO,, el cual combina el
método sol-gel con reaccion a presion autdgena a bajas temperaturas. Los mejores materiales
obtenidos presentan alta cristalinidad y absorcion del UV similar a los TiO, comerciales
haciéndolos potencialmente ttiles en aplicaciones fotocataliticas.
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