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Resumen: Se busca llevar a cabo la sintesis de
un composito de TiO,/Au con propiedades
mejoradas de respuesta a la luz visible
para su aplicaciéon en foto reduccién de
contaminantes organicos. La utilizacién del
oro en este sentido podria ayudar a mejorar
la conduccion de electrones, acelerar la
separacion de electrones y reducir la velocidad
de recombinacion de electrones y huecos,
asi como también aumentar la absorcion
de luz en la region de luz visible, para un
fotocatalizador basado en TiO,/Au. Siendo
los resultados actualmente la obtencién de
nanoparticulas de TiO, en alcohol y agua en
fase anatasa y rutilo con tamanos de particula
comprendidos entre 100-800 nm. Asi como
también la obtencion de nanoparticulas de oro
mediante la sintesis por reacciéon quimica, en
la que se presentaron tamanos de entre 4-16
nm, en la caracterizacion se logré observar la
banda de absorcion caracteristica del oro en
520 nm. Las microesferas, las nanoparticulas
y el composito tipo core-shell fueron
caracterizados  mediante  espectroscopia
Ultravioleta-Visible (UV-Vis),Infraroja
(FTIR),dispersion de rayos X (ESD), al
igual que por microscopia electrénica de
transmision (TEM) y de barrido(SEM), donde
se puede observar con claridad la interaccién
superficial de las microesferas de titanio que
van de los 100 a los 800 nm que estan siendo
recubiertas con nanoparticulas de oro que van
de los 4 a los 16 nanémetros.
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microesferas de  6xido de titanio,
Espectroscopia
INTRODUCCION

Las microesferas de o¢xido de titanio,
se usan en sistemas de descontaminacion
solar de agua, en la industria cosmética, tal
como los bloqueadores y diversas cremas
y maquillajes entre otros, en alimentos, en
sistemas de limpieza del medio ambiente,

con capacidad para eliminar agentes
contaminantes presentes en el medio
ambiente, en sistema de la salud y diversos
dispositivos electrénicos, entre otros.

El oro a generado un gran interés en
afos reciente debido a sus actividades
cataliticas. La actividad del oro es elevada
significativamente cuando las particulas se
encuentran dispersas en los 6xidos metalicos
siendo el oxido de titanio uno de los mas
utilizados. Al momento de depositar las
nanoparticulas de metales nobles sobre la
superficie del 6xido de titanio existe un
aumento en la reacciéon de foto degradacion.

Las nanoestructuras de nucleo y cubierta
poseen excelentes propiedades quimicas y
fisicas en comparaciéon de sus contrapartes
de un solo componente. Por lo tanto son
ampliamente usados en éptica, biomedicina,
conversion y almacenamiento de energia, etc.
Las estructuras core-shell pueden definirse
ampliamente como una combinacién de un
nucleo (material interior) y una cubierta
(material de la capa exterior).

MATERIALES Y METODOS

Las microesferas son obtenidas por el
método de Stober (sol-gel) modificado en
medio bdsico, se parte de la agregar una
solucién de terbutéxido de titanio en 36.55 mL
de etanol anhidro, se agregan 0.85 mL de agua
desionizada y se mantiene en agitaciéon por
otros 15 minutos posteriormente se agregan
1.62 mL de hidréxido de amonio al 25 % y se
mantiene en agitacion por 120 minutos

La solucién se somete a centrifugacion
a 2500 rpm durante 30 min, obteniendo un
polvo blanco (75 a 85 % rendimiento), se le
da un tratamiento térmico en rampas de 25 a
100°C durante 30 min, 250 °C durante 60 min
y por ultimo a 500 °C 60 min.

Partiendo de los polvos se disuelven en 50
mL de etanol y se coloca en ultrasonido por 15
min, posteriormente se agrega cloruro Aurico
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ImM (HAuCl4) y se deja agita por 10 min,
se procede a agregar borohidruro de sodio 3
mM(NaBH4), se deja reaccionar por 30 min,
para obtener una solucién de color morado
tenue.

RESULTADOS Y DISCUSION
NANOPARTICULAS DE ORO
Espectroscopia UV-Vis

Las soluciones acuosas han mostrados
un color caracteristico el cual se refiere a la
formacion, crecimiento y morfologia de las
nanoparticulas de oro, se observala resonancia
plasmomica de superficie a 520 nm, (linea
azul) correspondiente a nanoaparticulas de
4-16 nm con morfologia esférica, y la banda
roja corresponde a tamafnos de 10-20 nm
(figura 1).

Microscopia electrénica de barrido

La figura 2, se observa un diametro
promedio de 12.3 nm y una desviacion
estandar de 2.6033, la distribucion de
tamanos de entre 4 a 16 nm, corroborando la
morfologia esférica, debido a loas resultados
anteriores se opto por tomar este tipo de
nanoparticulas para obtencion del sistema
core-shell, descartando las nanoparticulas de
didmetros mayores (linea roja).

MICROESFERAS DE OXIDO DE

TITANIO

Espectroscopia Infraroja (FT-IR)

La figura 3 muestra el espectro IR del
TiO, la banda a 745 cm™ se debe al 6xido de
titanio asignado al estiramiento de Ti-O-Ti.
El pico en ~1012 cm™ debido a la vibracion
estiramiento caracteristica del enlace O-O. El
pico en 1401 cm™' se atribuye a las vibraciones
de la red de TiO,. La banda absorcién a 1638
cm™ es causada por una vibracion de flexion
de H,0, asi como Ti-OH. Se puede observar
que hay picos anchos en 3408 y 1638 cm™,

que corresponden a la superficie adsorcion de
grupos hidroxilo.

Espectroscopia Micro-Raman

El espectro Raman de la muestra obtenida
despues de haber realizado el tratamiento
termico se muestra en la Figura 4. Se observa
unpicoal43cm™ (E )y tres picos ensanchados
a 398 cm™! (Btg), 515 cm™ (Atg) y 637 cm™ (Eg).
Estos picos corresponden a fase anatasa.

Es evidente que el tratamiento térmico
estabiliza la estructura porosa de la muestra
original sin tratamiento térmico.

Analisis Termogravimetrico y Calorimetria
Difrencial de Barrido (TGA-DSC)

Previo al tratamiento térmico se realizé
un analisis termogravimétrico, Figura
4, en donde se observa un cambio de
masa y volumen durante la secuencia de
calentamiento de la muestra preparada. Los
cambio mas significativos de masa y volumen
ocurren a temperaturas menores a 300 °C y
estos cambios se deben a la remocion residuos
organicos debidos al proceso de sintesis. Se
observa que no existe un cambio de masa
involucrado durante la transformacion de
fase amorfa-anatasa, lo cual es logico debido a
que ambas fases tienen la misma composicion
quimica.

La banda roja en el termograma hacia
abajo indica que el pico es endortermico e
indica la adsorcion de la fase amorfa a anatasa
mediante un reacomodo estructural en el
titanio, con un AH 29.69 kJ/g

Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Las imagenes de las microesferas de
diéxido de titanio que permiten analizar
tanto el tamano medio de particula como la
distribuciéon de tamafios en la preparacion.
En la figura 5 se muestra una micrografia
de particulas de didxido de titanio sin
tratamiento térmico es decir en fase amorfa y
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Figura 1.- Espectros UV-Vis de Nanoparticulas de Oro
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Figura 2.-Distribucion de tamafos y Micrografiade nanoparticulas de oro
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Figura 3.- Espectro infrarojo de didxido de titanio.
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Figura 4.-Espectro micro-raman de diéxido de titanio sin tratamiento térmico (linea roja), didxido de

titanio con tratamiento térmico (linea azul).
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Figura 5.- Analisis termogravimétrico con una velocidad de calentamiento de 10 °C /min.
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Figura 6. (a) Micrografia de polvo de didxido de titanio sin tratamiento térmico. (b) Micrografia de polvo

de didxido de titanio con tratamiento.




en fase anatasa en las que se puede hacer una
estimacion de tamafo promedio que resulta
ser 100 a 800 nm.

CORE-SHELL OXIDO DE TITANIO/
ORO

Microscopia electronica de barrido y Energia

dispersiva de rayos-X (SEM y EDS)

Al realizar el barrido de las zonas
de interes se observa al amplificar las
superficies que las esferas presentan una
modificacion de la superficie(figura 6a),
debido a la interacciéon de los titanoles
superficiales con las nanoparticulas de oro,
en algunas microesferas se da, una fusion
de las microesferas(figura 6b), las zonas de
color brillante(figura 6¢ y d), muestran las
nanoparticulas de plata sobre la superficies
de las microesferas.

En la figura 7 se observa al realizar el
barrido en las superficies brillantes de la
muestra se observa las concentraciones de
las especies presentes mostradas, el titanio
y el oxigeno presente en su mayoria, pero
principalmente se observa las bandas de
energia de correspondiente al oro en 2.4 keV.

CONCLUSIONES

El método de Stober aplicado para la
obtencion de didxido de titanio tiene altos
rendimientos (75 a 85%) que se determind
por TGA-DSC, por lo cual resulta un
método altamente eficiente para obtener las
microesferas. Las nanoparticulas de didmetros
entre 4-16 nm, presentaron los mejores
resultados en la formacion de los compositos.

El método de sintesis quimica logra
disminuir los costos y tiempos en la
preparacion de sistemas tipo core-shell,
mediante el crecimiento de nanoestructuras
sobre la superficie de microesferas de
oxido de titanio. interacciéon de un material
semiconductor con un metalico, se logr6 en
la busqueda de aumentar las propiedades foto
cataliticas para la degradacion de mondxido
de carbono en biéxido de carbono, la cual es la
siguiente etapa del proyecto en la disminucién
del dafio ambiental
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Figura 7. (a) Micrografia de polvo de didxido de titanio (b) Fusion de microesferas (c)Amplificacion de
superficie (d) Nanoparticula de oro en la superficie del titanio.
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Figura 8. Espectro de energia dispersiva del sistema core-shell (TiO,/Au).
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