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Resumen

En este trabajo se fabricaron nanofibras de TiO, y TiO,
dopadas con iones de Europio y Terbio por
electrospinning. Las muestras se calcinaron a diferentes
temperaturas y se caracterizaron por TG, SEM, DRX,
FTIR, y EDS. Las fibras fueron nanométricas y
cristalinas.

Introduccion

El TiO, es un material semiconductor con propiedades
eléctricas especiales, dichas propiedades depende de su
estequiometria, estructura y cantidad de dopantes. Su
valor de Eg es de 3.0 a 3.2 eV por lo cua se utiliza en
sistemas de fotocatdlisis [1], en celdas solares[2-3] parala
produccién de H, y energia eléctrica, sensores de gases,
recubrimientos anticorrosivos, recubrimientos opticos. En
base a sus propiedades fisicas, e TiO, es un material
huésped muy promisorio por su sensibilidad luminiscente
con losiones de tierras raras ya que es un material de muy
bajo costo y transparente en & rango de la luz visible.
Para la fabricacion de diversos nanodispositivos
optoelectronicos y en el proceso de fotocatdlisis se
requiere tener una gran area superficial, para €ello es
necesario fabricar materiales que cumplan con esta
caracteristica como las nanofibras. Por medio de la
técnica de electrospinning es posible obtener nanofibras
continuas, con didmetros uniformes; ademas de ser una
técnica muy sencilla de implementar. Su principio basico
de funcionamiento consiste en la aplicacién de un campo
eléctrico externo impuesto sobre un liquido polimérico,
que fluye a través de un pequefio conducto hacia el
substrato. Este campo eléctrico, deforma al fluido hasta
generar las nanofibras.

Procedimiento Experimental

Las nanofibras de TiO,, se prepararon a partir de una
solucion polimérica de Polivinil pirolidona (PVP) al 13 %
en peso, 1.5 gr de tetraisopropoxido de titanio (Ti
(QiPr),), 2 gr de acido acético y 5 gr de etanol anhidro.
Para realizar el dopaje con iones de tierras raras, la
solucion de titanio se mezclo con una solucién de 37.4 mg
de acetilacetonato de Europio (Eu (CsH,0,)s) y/o
acetilacetonato de terbio (Tb (CsH;0,)3) disueltos en 950
Ml de acido acético glacial, las soluciones se degjaron en
agitacion por 47 h. Las nanofibras se electrohilaron
aplicando un campo eléctrico de 2.08 KV/cm y un flujo
de inyeccion de 8 mi/h, se depositaron sobre substratos de

aluminio. Para favorecer la hidrélisis del polimero, las
peliculas se secaran en aire a 110 °C por 1 h y
posteriormente se calcinaron a 400°C, 450°C, 500°C,
600, 700°C y 800°C por 2 h en un horno con atmésfera de
N,. Las nanofibras se caracterizaron utilizando las
técnicas de Microscopia Electronica de Barrido (SEM)
para conocer la morfologia, la estructura cristalina se
estudio por Difraccion de Rayos X (DRX) vy
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR), esta técnica también se utiliz6 para conocer la
composicién quimica complementada con la técnica de
espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDS);
para determinar el rango de calcinacion de las nanofibras,
serealiz6 un andlisis termogravimétrico (TG).

Resultadosy Andlisis

La curva termogravimétrica Figura 1, muestra una
pérdida de peso continua hasta los 400°C, probablemente
causada por la evaporacion de etanol, descomposicién
del PVP y algunos otros compuestos organicos, después
de esta temperatura, la pérdida de peso no es tan abrupta
por lo cua se €ligi6 esta temperatura como la minima de
calcinacion.
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Figura 1. Andlisis termogravimétrico de las fibras de
TiO, y TiO;:R.E.

En la figura 2 se presentan las micrografias de SEM
tomadas a las nanofibras de TiO,. En €llas se observa que
las fibras fueron continuas con superficie lisa, con
diversos diametros. Antes de la calcinacion el promedio
fue de 2.4 um, el cual se redujo aproximadamente un 88%
después de calcinarse a 800 °C alcanzando los 290 nm
debido a la descomposiciéon del PVP. Ademas, se puede
observar un cambio en la geometria de dichas fibras, las
cuales dejan de ser cilindricas para presentar “caras’ con
vértices bien definidos.
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secadas a110° C, (b) Calcinadas a 800°C.

En la figura 3, se muestran los espectros de EDS de las
nanofibras de TiO, y TiO,:Th, con ellos se comprueba la
incorporacion del dopante dentro de la matriz de didxido de
titanio, asi como la descomposicion de los compuestos
organicos.

“ Spectran 1

fL S

3

4 Scale 3183 cts Cursor: 0.021 (1053 cty;

F|gura 3. Espectros EDS tomados a las nanofi bras (a)
TiOxTbhy (b) TiO,,
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Las nanofibras presentaron las fases cristalinas
Anatasa y Rutilo del TiO, como se observa en los
difractogramas de la figura 4. El pico intenso a 25°
en la muestra calcinada a 400 °C es caracteristico de
la fase cristalina anatasa. La transformacion de la
fase Anatasa a la Rutilo se presento a los 450°C y
500°C indicado por la presencia de los picos
caracteristicos de ambas fases en los 25° y 27°, a
partir de los 600 °C fueron puramente Rutilo. De los
espectros FTIR realizados a las nanofibras de PVP
mostrados en la figura 5 (a), se observa que las
bandas alrededor de los 3435 cm™* y 2954 cm™
corresponden a la vibracién de los enlaces O-H; los
picos alrededor de los 1664 cm™ corresponden alos
enlaces C=0, las bandas que van desde los 1496
cmt alos 1424 cm™ corresponden a las vibraciones
de los enlaces C-N vy los picos de absorcion en 1289
cmty 1053 cm™ corresponden a los enlaces C-C.
En el espectro tomado a blanco de TiO, fase
anatasa de lafigura 5 (b), muestra que las bandas en
la regién de los 654 cm™® hasta los 339 cm™
corresponden a las vibraciones de los enlaces Ti-O.
Los espectros anteriores se compararon con los
realizados a las nanofibras de TiO, calcinadas a 400
°Cy 800 °C, figuras 5 (c) y 5 (d) respectivamente;
en ellas se observa claramente la presencia de los
picos caracteristicos de los enlaces Ti-O, asi como
la desaparicion de las bandas caracteristicas de del
PVP.
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Figura 4. Difractogramas de las nanofibras de TiO,,
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Figura 5. Espectros de IR (&) nanofibras PVP, (b) blanco de
TiO, fase anatasa, (c) nanofibras de TiO, calcinadas a400°C y
(d) nanofibras de TiO, calcinadas a 800 °C.

Conclusiones

En base a los resultados obtenidos de las caracterizaciones
redizadas a las nanofibras, se concluye que fue posible
obtener nanofibras de TiO, y TiO, dopadas con iones de
tierras raras, alcanzando didmetros aproximados de 290 nm. El
rango de temperaturas de calcinacion permite observar la
transformacion de las fases cristalinas Anatasa y Rutilo del
TiO,, asi como la descomposicion de los compuestos
organicos.
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