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Resumen

En este trabajo se depositaron nanofibras de TiO,:Eu’*
impurificadas con diferentes concentraciones de europio por
la técnica de electrospinning. Las muestras se calcinaron a
500 °C. Se caracterizaron por SEM, EDS, DRX, PA y PL.
Se observd que la variacion de la concentracion de europio
en las nanofibras no modifica su estructura cristalina ni el
valor del gap pero si influye en la intensidad luminiscente de
las nanofibras.

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 cual se utiliza en sistemas de
fotocatalisis, en celdas solares para la produccion de H, y
energia eléctrica, sensores de gases, recubrimientos
anticorrosivos, recubrimientos oOpticos. En base a sus
propiedades fisicas, el TiO, es un material huésped muy
promisorio por su sensibilidad luminiscente con los iones de
tierras raras ya que es un material de muy bajo costo y
transparente en el rango de la luz visible, se han realizado
diversos trabajos para la obtencion de este material en forma
de nanofibras [1-3]. Para la fabricacién de diversos
nanodispositivos 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 diametros uniformes; ademas de ser una
técnica muy sencilla de implementar.

Procedimiento Experimental

La solucion precursora de TiO, se preparo disolviendo PVP
(M, = 1°300,000) al 13 % en peso en 5 ml de etanol anhidro,
esta solucion se dejo en agitacion por 3 h a temperatura
ambiente y con agitacion magnética hasta la completa
disolucion del polimero, posteriormente se adiciono gota a
gota 3.4 gr de una solucion de titanio previamente preparada
con 1546 pl de (Ti (OiPr),) disuelto en 1270 pl de etanol
anhidro y 1905 pl de 4cido acético glacial; la incorporacion
del europio se hizo mediante una solucion de Eu(acac) en
950 ul de acético glacial; la solucion finalmente se dejo
agitando por 6 h. El porcentaje atomico del europio se vario
enun 1.5%, 2.5%, 5%, 7.5%, 10% y 12.5%. Las condiciones
de depdsito para obtener las nanofibras fueron las mismas
para todos los casos, se inyectaron 0.4 ml con una aguja de

25 G y un flujo de 7 ml/h, se aplico una diferencia de voltaje
de 29 KV, se mantuvo una distancia de 12 cm entre el
colector y la aguja, se utilizaron sustratos de aluminio, el
tiempo de deposito fue de 7 minutos. Las muestras obtenidas
se colocaron en una estufa de conveccion a 110 °C por 24 h
para favorecer la descomposicion de los compuestos
volatiles y organicos, posteriormente se calcinaron a 500 °C
por 5 h en un horno con atmosfera de nitrogeno. Para
conocer la morfologia, estructura cristalina y composicion
quimica de las nanofibras se realizaron caracterizaron por
SEM, DRX, EDS, las propiedades luminiscentes se
evaluaron mediante la técnica de fotoluminiscencia, se
utilizo la espectroscopia fotoacustica para calcular el gap del
material.

Resultados y Analisis

En la figura 1, se presentan las imagenes de SEM de las
nanofibras obtenidas, en ellas se observa que las fibras
fueron largas, continias con superficie lisa y una
distribucion de didmetros entre los 30 nm y 700 nm y se
depositaron en forma de redes porosas, ademas se observa
que las fibras no son cilindricas si no que presentaron la
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Figura 1. Imagen SEM de las nanofibras de TiO,.Eu" (a) 1.5% at, (b) 2.5%
at, (¢) 5% at, (d) 7.5% at, () 10% at y (f) 12.5% at. Calcinadas a 500°C.
En la figura 2, se muestra el espectro de EDS, se observa de
manera cualitativa los componentes quimicos de las
nanofibras, Ti, O y Eu, asi como pequefias cantidades de C
debido a los residuos organicos del polimero utilizado en la
sintesis.
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Figura 2. Espectros EDS tomados a las nanofibras TiO,:Eu’", calcinadas a
500 °C

En la figura 3 se muestran los difractogramas de las muestras
calcinadas a 500 °C con 1.5% at, 2.5 % at y 10 % at de
europio, se observa las nanofibras presentaron mezcla de
fases cristalinas como lo muestran los picos presentes a los
253 ° 'y a 27.3° caracteristicos de las fases cristalinas
anatasa y rutilo respectivamente del didéxido de titanio, asi
mismo se observa que la variacion en el porcentaje atomico
del dopante no modifica la estructura cristalina del material,
esto nos indica que el TiO, funciona como red huésped
alojando a los iones de Eu.
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Figura 3. Difractogramas de las nanofibras de TiO,:Eu®* 1.5% at, 2.5% at y
10% at de europio.

Mediante espectroscopia fotoacustica, en configuracion de
transmision, se determind el gap de las nanofibras de
TiO,:Eu’*, encontrandose que no existe dependencia de este
valor con la concentracion del dopante en la solucion inicial.
En la figura 4 se muestra las curvas obtenidas de o vs. hy,
de donde se obtiene que el valor del gap se encuentra
centrado en 3 eV.
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Figura 4. Determinacion del gap para las nanofibras de TiO,:Eu®", 5 % at y
12.5 % at.

Para evaluar las propiedades fotoluminicentes del material,
se obtuvo un espectro de excitacion tomado a la muestra
TiO,:Eu’* al 12.5% at, mostrado en la figura 5. Se utilizo
una emision fija en 615 nm correspondiente a la maxima
intensidad de emisién y un barrido de 200 a 500 nm. El
espectro muestra seis picos en 385 nm, 397 nm, 416 nm, 467
nm, 483 nm y 494 nm correspondientes a las transiciones
electronicas de absorcion 'Fo;  °L; 'Fo,=>’Lg, 'Fo; >Dsy
> >
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"Fo.  °D, del ion Eu**, de lo anterior se utilizo el pico mas
intenso ubicado en 467 nm para la obtencion de los espectros
de emision
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Figura 5. Espectro de excitacién de las nanofibras de TiO,:Eu®" al 12.5%
at.

La figura 6 muestra el espectro de emision de las nanofibras
el cual presenta cinco picos caracteristicos ubicados en los
580 nm, 592 nm, 614 nm, 653 nm y 701 nm asignados a las
transiciones 5D0>7F(), SDO _;Fl, 5I)() le, SDO _§F3 y SDO 71%
respectivamente del europio, el pico de emision presente en
los 614 nm es caracteristico del color rojo del ion Eu®" los
espectros se observa una disminucion en la intensidad
luminiscente cuando la concentracién de europio rebasa el
7.5% at.
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Figura 6. Espectro de emision de las nanofibras de TiO,:Eu’**.

Conclusiones

De los resultados obtenidos se concluye que el porcentaje de
europio en la solucién inicial, no modifica la estructura
cristalina, diametro de las fibras ni el valor del gap de las
nanofibras. La maxima intensidad fotoluminiscente se
obtuvo con un 7.5 % de europio, decayendo para
concentraciones mayores a esta.
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