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Resumen

En este trabajo se prepararon materiales
de titanatos de bismuto (Bi,Ti,O,,, Bi,Ti,O,)
por el método Sol-Gel, con el fin de estudiar
sus propiedades fotocataliticas. Se estudid
el efecto de diferentes solventes (isopropa-
nol, n-butanol y butanol-etilendiamina) a
concentraciones fijas de los iones Bi**/Ti*
(4:3). Los materiales fueron calcinados a 500
y 600 °C, y las propiedades fisicoquimicas
fueron caracterizadas mediante difraccion
de rayos X en polvo, microscopia electrénica
de barrido y espectroscopia de reflectancia
difusa UV-vis. La fotoactividad se evaludé
mediante una reaccién modelo de fotode-
gradacién de Tetraciclina, usando una lam-
para de UV durante 6 h de irradiacion.

Introduccién

La contaminacién ambiental causada por
actividades antropogénicas, como el con-
sumo excesivo de productos farmacéuti-
cos, se ha convertido en un problema a
nivel global. Compuestos como la tetraci-
clina tienen efectos adversos sobre el me-
dio ambiente, causando multirresistencia

a cepas bacterianas que ya no pueden ser
tratadas con las drogas actualmente co-
nocidas [1]. El tratamiento de agua conta-
minada requiere el desarrollo de procesos
renovables y sostenibles para eliminar los
materiales téxicos del ecosistema. Uno de
estos tratamientos ecoldgicos, ampliamen-
te adoptados por la comunidad cientifica,
es la oxidacidn avanzada por fotocatalisis
heterogénea, el cual hace uso de semicon-
ductores que generan especies reactivas
de oxigeno (ERQO) y contribuyen a degradar
los compuestos contaminantes. Por medio
de la fotocatalisis se pueden eliminar con-
taminantes organicos tales como coloran-
tes, medicamentos, pesticidas, entre otros
compuestos recalcitrantes. Los materiales
semiconductores utilizados actuan como
fotocatalizadores para la fotodegradacion
de contaminantes organicos en presencia
de luz UV, sin embargo, la eficiencia del pro-
ceso depende en gran medida de las pro-
piedades fisicoquimicas y optoelectrénicas
del material [2]. Los fotocatalizadores basa-
dos en bismuto han atraido una atencion
considerable, debido a su estrecha banda
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prohibida, mayor movilidad de portadores,
gran trayectoria libre media y una larga
longitud de onda de Fermi, ademas de ser
econdmicamente viables [3]. Entre los mul-
tiples compuestos de bismuto se encuentra
el titanato de bismuto, que ha demostrado
ser efectivo para la degradacién de la tetra-
ciclina, principalmente, el Bi,Ti,O,,. Se ha
reportado que las propiedades fotocataliti-
cas dependen de su fase cristalina y de su
morfologia, asi como del area especifica.
Diversos métodos se han empleado para
obtener titanatos de bismuto, que incluyen:
estado sélido, mediante reaccion directa
de mezcla de reactivos sélidos a altas tem-
peraturas, hidrotermal y el método Sol-gel.
Este ultimo es un proceso quimico en fase
humeda, ampliamente usado para prepa-
rar una gama de materiales nanoestruc-
turados, en donde se utiliza alcohol como
el solvente principal del alcéxido metalico.
En los Ultimos anos se ha observado que
la adicién de aditivos orgadnicos durante
la preparaciéon del material por el método
Sol-gel, tales como glicina, etilenglicol, aci-
do acético, acido citrico, entre otros, per-
mite obtener materiales con mayor area
superficial, lo que impacta favorablemente
en sus propiedades fotocataliticas. En este
trabajo, se realizé una modificacion al mé-
todo (Sol-gel) para la sintesis del titanato de
bismuto, variando el medio de disolucién
de n-Isopropanol (Is) por n-Butanol (Bu) y
Butanol-etilendiamina (EN). Todos los ma-
teriales fueron calcinados a 500 y 600 °C,
siendo evaluados en la fotodegradacion de
tetraciclina usando radiacion UV.

Resultados

Se sintetizaron tres materiales en forma de
polvos, variando el medio de disolucién (BT
Is, BT Bu y BT EN), los cuales presentaron
cambios en la estructura cristalina y en la
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morfologia. Cuando la sintesis del mate-
rial se realiza, tipicamente en un medio de
Isopropanol, el material calcinado a 500 y
600 °C (Figura 1) presenta picos de difrac-
cion indicativos de la combinacion de dos
fases cristalinas: la ortorrémbica Bi,Ti,O,, ¥
la cdbica Bi,Ti,O.. Ambas fases coexisten
en la estrutura, sugiriendo la formacioén de
un oxido mixto [4]. Cuando el Isopropanol
se sustituye por n-Butanol o Butanol-eti-
lendiamina, los materiales calcinados a 500
°C presentan picos caracteristicos de una
sola fase pura, ortorrémbica (Bi,Ti,O,,) y
cubica (Bi,Ti,O,), respectivamente. Sin em-
bargo, el material BT Bu, calcinado a 600
°C mantiene la estructura cristalina de la
fase ortorrémbica pura, mientras que para
el material BT EN (calcinado a 600 °C), pre-
senta otros picos caracteristicos de la otra
fase cubica (Bi,Ti,O,), sugiriendo la forma-
cion de un éxido mixto de baja proporcion
de Bi,Ti,0O..

Calcinados a 500 y 600 °C
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Figura 1. Difractograma de titanatos de bismuto calcina-
dos a 500 y 600 °C, preparados en diferentes solventes

Estos resultados sugieren que las propie-
dades cristalinas dependen fuertemente
del medio de disolucién. Las imagenes de
microscopia electrénica de barrido de los
materiales calcinados a 500 °C (Figura 2),
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Figura 2. Imagenes SEM de titanatos de bismuto calcina-
dos a 500 °C, preparados en diferentes solventes
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muestran que, para la ortorrémbica Bi,Ti,O,,
(BT Bu) se presenta morfologia irregular
de dimensiones pequenas (500-900 nm),
mientras que el 6xido mixto (BT Is) pre-
senta morfologia irregular, pero de gran
dimension (6-10 micras). Para los materia-
les calcinados a 600 °C la morfologia y las
dimensiones fueron muy similares.
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Figura 3. Concentracion relativa de la fotodegradacion
de tetraciclina, usando titanatos de bismuto en radiacién
UV. Espectro de absorcién de tetraciclina (Insertada)

“La actividad fotocatalitica obser-
vada para BT EN, puede deberse a
que, al presentar dos fases de tita-
natos de bismuto, se mejoraron las
propiedades opticas de absorcion
y la separacion de carga por efecto
de la heterounion”

La fase cubica Bi,Ti,O, (BT EN),ademasde su
gran dimensién en forma de bloques (5 x 150
micras) presenta una estructura totalmen-
te porosa. Bloques porosos similares han
sido obtenidos usando metoxietanol como
solvente [5]. En relacién a las propiedades
Opticas de los tres materiales obtenidos se
observé que, para los materiales BT Isy BT
Bu se presentaron absorciones entre 450 y
350 nm, mientras que para el bloque poroso
BT EN se presentd absorciéon entre 470y 360
nm, mostrando un ligero desplazamiento



hacia el visible. La brecha de energia cal-
culada para los titanatos de bismuto es de
~3.2-3.1 eV, lo que sugiere que el material
puede ser fotoactivado en la region ultra-
violeta [6]. Las pruebas de fotoactividad en
la degradaciéon de 7 ppm de tetraciclina a
pH natural ~6.5 indicaron que los titanatos
de bismutos calcinados a 600 °C (BT Is, BT
Bu y BT EN), presentaron mejor actividad
fotocatalitica que los calcinados a 500 °C, e
inclusive mayor que la fotdlisis en ausencia
de material (ver espectro de absorcidén en
la Figura 3). Sin embargo, el bloque poroso
que contiene la mezcla de fases Bi,Ti,O_y
Bi,Ti,O, (BT EN calcinado a 600 °C) es el que
presentod la mayor actividad fotocatalitica a
40 min. de reaccién. Esto puede atribuirse
a una mayor absorcion optica en el visible.

En este trabajo se lograron obtener titanatos
de bismuto de una sola fase (ortorrémbica)
al usar Butanol como solvente y mezcla de
dos fases cristalinas (ortorrémbica y cubica)
al usar Butanol-etilendiamina, modificando
también las propiedades morfoldgicas de
los materiales calcinados. El material BT-EN
(en forma de bloque poroso y calcinado a
600 °C) presenta alta actividad para la de-
gradaciéon de contaminantes farmacéuticos
por fotocatalisis, con mayor potencial para
degradar otros contaminantes.
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