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Resumen

La presente investigacion tiene como propasito el andlisis de la degradacion de azul de metileno, usando un
proceso avanzado de oxidacion, en este caso, la fotocatalisis heterogénea, para evaluar la presencia de actividad
fotocatalitica de cinco marcas comerciales de dioxido de titanio, bajo el efecto de diferentes temperaturas de
calcinacion, utilizando radiacion ultravioleta, de esta manera se pretende encontrar otras fuentes de dioxido de
titanio diferentes al Degussa P2b, que permitan desarrollar proyectos enfocados a la fotocatalisis.
Posteriormente se someten a prueba cinco dioxidos de titanio soportados en vidrio, y se aplica un método de
seguimiento en linea por espectrofotometria para detectar la concentracion de azul de metileno en solucion con
respecto a un tiempo determinado.

Los resultados muestran que, entre los didxidos de titanio seleccionados, el que presenta una mayor actividad
fotocatalitica, es el Degussa P25 a una temperatura de calcinacion de 600°C durante 90 min, con un porcentaje
de degradacion de 92,9% en 200 minutos. Las otras marcas presentan buenos resultados en la degradacion de
azul de metileno, arrojando porcentajes de 85,9% para Sigma Aldrich, 72,31% para Kronos 1171 y 68,29%
Hombitan AFDC.
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Abstract

This research aims to analyze the degradation of methylene blue using an advanced oxiaation process, in this
case, heterogeneous photocatalysis, to evaluate the presence of photocatalytic activity of five trademarks of
titanium dioxide unaer the effect of different calcination temperatures, using ultraviolet radiation, to find other
sources of titanium dioxide dlifferent to Degussa PZ5, in order to develop projects focused on photocatalysis. The
aegradation process of five trademarks Is analysed by spectrophotometry to detect the concentration of
methylene blue in solution with respect to a certain time.

The results show that among titanium dioxides selected, which has a higher photocatalytic activity is Degussa
P75 to a calcination temperature of 600 °C with a percentage of 92.9% degradation in 200 minutes. Other brands
have good results in the degradation of methylene blue, throwing percentages of 65.9% for Sigma Aldrich, 72.31%
for 1771 and 68.29% Kronos Hombitan AFDC.

Keywords: heterogeneous photocatalysis; titanium dioxide; colorimetric method

1. Introduccion

El didxido de titanio es utilizado en diferentes aplicaciones a nivel industrial, pero también es conocido por ser
un semiconductor til para aplicaciones fotocataliticas y procesos de oxidacion avanzada en la eliminacion de
compuestos organicos (Jaramillo et al., 2006) esto se debe, a que es una sustancia quimicamente estable, que
absorbe radiacion electromagnética cerca de la region UV (Gorska et al., 2008) y es rentable por su bajo costo,
la marca mas utilizada para este tipo de procedimientos es Degussa P-25 (Rui, et al., 2014), pero actualmente
esta marca es dificil de conseguir en Colombia, ya que, existen muy pocos proveedores y cada dia aumenta la
cantidad de proyectos de fotocatalisis, por esto es necesario encontrar nuevas fuentes que permitan implementar
soluciones a las problematicas presentes.

En este proyecto se estudian cinco marcas comerciales de dioxido de titanio, por medio de la degradacion de azul
de metileno, utilizando radiacion UVy evaluando el efecto que tiene la temperatura de calcinacion en su actividad
fotocatalitica. Para la elaboracion de las peliculas se utilizara (a técnica Spin coating y se caracterizaran por AFM
y DRX.

2. Objetivos

General

Evaluar el efecto de la temperatura de calcinacion sobre la actividad fotocatalitica de cinco Ti0Z comerciales en
la degradacidn de azul de metileno en presencia de radiacion UV.
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Especificos

J Depositar peliculas con cada uno de los cinco Ti02 comerciales a diferentes temperaturas de calcinacion.
J Caracterizar las peliculas elaboradas morfoldgicamente por SEM y estructuralmente por difraccion de
rayos X.

J Determinar (a actividad fotocatalitica de cada una de estas peliculas por medio de la degradacion de
azul de metileno, y verificar cual de ellas muestra las mejores caracteristicas.

3. Delimitacion

El desarrollo de este proyecto se compromete a realizar las degradaciones unicamente con azul de metileno, se
estudiaran cinco marcas de Ti02 comerciales diferentes y se trabajaran en pelicula, se evaluaran a diferentes
temperaturas de calcinacidn y se realizara un sequimiento en linea de la degradacion del colorante.

Este trabajo, no se compromete a establecer la cinética de a degradacion del azul de metileno sobre las
peliculas, ni a reducirlo por completo, sin embrago, se evaluard el porcentaje de degradacion y segun los
resultados se verificara cual de (as cinco peliculas muestran una mejor efectividad en a degradacion.

4. Marco Referencial
4.1  Fotocatalisis

Se define como la aceleracion de una fotorreaccion mediante un catalizador (Garcés Giraldo, Mejia Franco, &
Santamaria Arango, 2012), este proceso se basa en la transferencia de carga a través de la interfaz formada entre
un semiconductor iluminado y una solucion acuosa, por medio de la incidencia de energia a una longitud de onda
determinada (Jaramillo, et al., 2006), este cambio de velocidad de reaccion se da bajo la accién de radiacion
ultravioleta o luz visible (Mufioz, 2016) y la presencia de un agente oxidante como lo es el oxigeno presente en
el aire o el perdxido de hidrdgeno (Hincapié, et al., 2011, con el fin de excitar los electrones de la banda de
valencia y promoverlos a la banda de conduccion, generando un par electron-hueco o especies de carga opuesta,
permitiendo que se produzcan reacciones de dxido-reduccion (Gil Pavas, et al., 2003) que forman radicales libres
capaces de romper los enlaces moleculares de las sustancias a tratar, para transformarlas en especies menos
complejas (Rosales Garcia, 2010).

4.2 Fotocatalisis Heterogénea
Este proceso se basa en la absorcion directa o indirecta por un solido, que normalmente es un semiconductor, el

cual absorbe radiacion UV o luz visible, con energia suficiente, igual o superior a la energia del gap del
semiconductor, Egap. Las reacciones de oxidacion o reduccion se presentan en la superficie del solido excitado
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0 en la region interfacial entre el sdlido excitado y la solucidn, sin que el catalizador sufra cambios quimicos (Gil
Pavas, et al., 2003).

4.3 Dioxido de Titanio

Para el desarrollo de la fotocatalisis es de vital importancia el uso del dioxido de titanio como fotocatalizador,
esto debido a que es una sustancia quimicamente estable y actia como un semiconductor, ademas de ser muy
rentable por su bajo costo (Fujishima & Zhang, 2006). También tiene la capacidad de absorber radiacion
electromagnética cerca de la region UV. Presenta estabilidad quimica y bioldgica, propiedades fisicas, opticas y
eléctricas (Akpan, et al., 2009), ademas de baja toxicidad y alta disponibilidad, permite catalizar reacciones
eficientemente (Yu, 2010) y ser manejado en la mayoria de industrias por las propiedades que presenta.

4.4 Spin coating

Es un procedimiento utilizado para aplicar peliculas delgadas uniformes en sustratos planos. El sustrato se fija
al sistema de Spin coating por medio de vacio, el proceso tipico implica depositar una pequena cantidad de
suspension en el centro del sustrato, una vez la muestra ha sido colocada, el equipo gira a una velocidad
especifica que permite la distribucion de la suspension (Xiong et al., 2015), la fuerza centrifuga hace que la
suspension se extienda por la superficie del sustrato dejando una pelicula delgada. Las caracteristicas de la
pelicula dependeran de la suspension seleccionada, y los parametros del equipo.

4.5 Espectrofotometria

Ampliamente aceptada como una técnica analitica rapida, no destructiva para el andlisis de la muestra, hoy en
dia, desempena un papel importante en muchos sectores, tales como los productos agricolas y de los alimentos
0 de productos petroquimicos y productos farmacéuticos, para realizar el sistema de monitoreo en linea (Garces
Giraldo, et al., 2005)

b. Metodologia

5.1 Compilacion de Informacion:

La compilacion consiste en unificar la informacion de registros de las bases de datos de importacion para el
dixido de titanio, con el fin de seleccionar aquellos a manejar, ademas de establecer los parametros de
elaboracion de peliculas y el seguimiento para dar paso a los resultados.

5.2 Elaboracion de peliculas

Formular una suspension adecuada para depositar el dioxido de titanio sobre el sustrato.
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Se utiliza el método de spin coating y se realiza una revision bibliografica y algunas pruebas para conocer [0S
parametros de operacion en la cual debe trabajar el spin coater para obtener las peliculas.
Luego de obtener (as peliculas se calcinan a diferentes temperaturas.

5.3 Caracterizacion

En esta fase se deben caracterizar las peliculas elaboradas por los métodos SEM, microscopia electronica de
barrido, para conocer sus propiedades morfoldgicas. Para conocer sus propiedades estructurales se emplea el
método XRD, en un difractometro de rayos X.

5.4 Seguimiento de fotodegradacion

Aqui se evalua el porcentaje de degradacion, para lo cual se usa el azul de metileno como contaminante, en
presencia de radiacion UV, esta medicion del porcentaje de degradacion de las peliculas se realiza segun la ley
de Lambert Beer y por medio de un espectrofotometro. Finalmente se escoge la pelicula que presente un
porcentaje de degradacion mayor dentro de (as peliculas elaboradas con los cinco didxidos de titanio comerciales.

6. Resultados

EL didxido de titanio que presenta una mayor degradacion de azul de metileno es él Degussa P25, con un
porcentaje de degradacion de 92.5%, ya que este tiene menor tamario de particula entre los seleccionados, y por
ende una mayor area superficial, EL dioxido de titanio en su fase rutilo, no muestra fotodegradacion, ya que los
valores de concentracion varian durante el tiempo, cuando se somete la pelicula a la fuente de radiacién UV y se
empieza el proceso de degradacion.

Los porcentajes de degradacion, aumentan si se varia la temperatura de 550°C a 600°C y disminuye cuando la
temperatura pasa de 600°C a 650°C. Se encuentran nuevas fuentes de dioxido de titanio distintas al Degussa
P25 para €l uso en fotocatalisis, que presentan un porcentaje de degradacion superior al 60% Estas marcas son
Sigma aldrich. Kronos 1171y Hombitan AFDC.
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Grafica 1. Curvas de degradacidn de azul de metileno.
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Porcentajes de degradacion en un tiempo de 200 min.

6.1 Caracterizacion morfologica SEM

Figura 1. Pelicula de Ti02 Hombitan AFDC calcinada a 600°C
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En la Figura 1, se caracteriza la pelicula con la marca comercial de Ti02 Hombitan AFDC, calcinada a una
temperatura de 600°C durante 90 minutos, esta pelicula es seleccionada por presentar el menor porcentaje de
degradacidn entre las cinco marcas analizadas, (Ver Grafica 1).

Para este analisis se realiza con un voltaje de aceleracion de la Figura 6, (10 kV) y una escala de 20 um. Esta
pelicula es porosa y se aprecia la adherencia del Ti0? al sustrato, con granulos de 15 a 18 um aproximadamente,
teniendo como referencia la barra de color blanco en la parte inferior de (a figura. La pelicula a esta temperatura
no posee problemas de desprendimiento y muestra uniformidad.

Se observan aglomerados de mas de 20 um aproximadamente esto hace que a pelicula presente una superficie
porosa y que por esta razon existan fenémenos de absorcion durante la degradacion.

Debido a las caracteristicas de uniformidad y adherencia, a esta temperatura se presenta actividad fotocatalitica
porque la sinterizacion de los granulos de Ti02 es adecuada y no se presentan desprendimientos del
fotocatalizador utilizado en la pelicula.

6.2 Caracterizacion estructural DRX.

Se determinan las fases cristalinas presentes en las marcas comerciales de Ti0Z a las diferentes temperaturas
de calcinacion analizadas.

Para establecer una relacion y dar paso al analisis de los difractogramas obtenidos, se tienen como referencia
los resultados de un andlisis de difraccion de rayos x correspondiente a la fase anatasa y rutilo { Thamaphat,
2008).

Existen picos de alta intensidad en un angulo de 28° para la fase anatasa, para la fase rutilo el pico mas alto se
encuentra en un angulo de 25°.
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Grafica 2. Difractograma Pelicula Degussa P25 calcinada a 650°C

Cuando la pelicula de Degussa P2b es tratada a una temperatura de calcinacién de 650°C, existen dos fases
cristalinas, en la Grafica 2, se presenta un pico con una alta intensidad en un angulo de 25° lo que comprueba
segun el referente a presencia de la fase anatasa; También se genera la fase rutilo ya que segun el analisis por
difraccion de rayos X existe un pico en un angulo de 28° lo que representa la fase rutilo; puede explicar el
aumento en el porcentaje de absorcion para esta pelicula y se relaciona con la disminucion del porcentaje de
degradacion.
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