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Resumen

Se llevo a cabo la sintesis de 6xido de titanio dopado con 0.5% de europio (TiO,:Eu") por el método de sol gel con un
tratamiento de irradiacion de microondas, se logro la formacion de la estructura anatasa en menor tiempo comparado con
el método tradicional, el cual se realizd con una calcinacion de 300 y 500 °C durante 2 horas. La incorporacion de iones de
tierras raras permitié observar la respuesta luminiscente al excitar en la region de UV para dar lugar a emisiones en la
region del visible.
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Abstract.

The synthesis of titanium oxide doped with 0.5% of europium (TiO,: Eu®") was carried out by the method of sol gel
treatment microwave irradiation, was achieved the formation of anatase structure in less time compared to the method
traditional which calcining was performed with a 300 and 500 °C for 2 hours. The incorporation of rare earth ions

observed allowed to excite the luminescent response in the UV region to give emission in the visible region.
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1. Introduccion

El 6xido de titanio es un material util que ha sido
utilizado ampliamente en aplicaciones tecnoldgicas como
pigmento, protectores solares, pinturas, etc., por lo tanto
debe ser producido de tal forma que sea rentable. Una
buena opcién a considerar es el método de sintesis sol-
gel [1] ya que no requiere de instrumentacion sofisticada
ni de condiciones especiales, alguna variante a esté
implica el uso de microondas [2], tratamiento eficiente
en la sintesis de materiales mesoporosos [3] y en solidos
inorganicos [4], ya que permite procesos limpios, rapidos
y econdmicos. La utilizacién de microondas permite un
calentamiento uniforme [5], lo cual se ha aprovechado en
la obtencion de TiO,, dando origen a la formacion de
nanoestructuras con forma de alambres [6] encapsulados
o capas. La fuerte interaccion entre las microondas con
las moléculas, da lugar a un uso eficiente de la energia y
asegura la reaccion de los componentes [7] sin embargo
la aplicacion de microondas requiere el empleo de
suspensiones para una mejor respuesta ante la irradiacion,
por consiguiente la combinacion del método sol gel y la
utilizacion de microondas, presenta grandes ventajas en
virtud de que la fase gel favorece dicha interaccion. Por

otro lado, la presencia de tierras raras en diversos
soportes ha mostrado un efecto positivo sobre su
respuesta luminiscente, lo cual puede ser explicado en
funcion de la participacion de fendmenos como
transferencia de energia [8], relajacion cruzada,
conversion ascendente y conversion descendente, donde
estos dos ultimos estan asociados con la participacion de
dos o0 mas fotones.

2. Parte experimental

Se sintetizo TiO,: Eu al 0.5% a partir de EuCl3«6H,0 e
isopropoxido de titanio (TTIP), los cuales se disolvieron
en etanol (ETOH), esta solucion se mantuvo en agitacion
por 15 min, luego de los cuales se afiadi6 HCI como
catalizador, y finalmente se agregd H,O como agente
gelante, se mantuvo en agitacion por un periodo de 15
min. El gel sintetizado fue sometido a 3 tratamientos
distintos, con el fin de observar su efecto sobre la
morfologia del material final. El primer tratamiento
consistio en un secado de 24 hrs. a 60 °C y calcinacion a
300 y 500 °C por 2 hrs en atmosfera de aire y con rampa
de calentamiento de 5 °C/min. La segunda metodologia
parte del gel obtenido al cual se le aplicé irradiacion de
microondas con tiempo de exposicion de 60 min, y
temperatura de 150 °C, el cual se filtrd y sec6 a 60 °C por
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24 hrs. El altimo proceso parte del gel previamente
secado a 60 °C por 24 hrs. al cual se le agregé6 ETOH y se
sometio a irradiacion de microondas bajo las mismas
condiciones.

La estructura cristalina se analizd por difraccion de
rayos X (DRX) en un equipo Philips modelo X'pert MPD

con tubo de Cu y Ko de 1.5045 A. La morfologia se

estudié con un microscopio de sonda de barrido (SPM)
Digital Instruments con controlador

NanoScope IIla, empleando Microscopia de Fuerza
Atdémica (AFM) mientras que para observar la respuesta
fotoluminiscente se empled un espectrofluorimetro Cary
Eclipse de Varian Inc.

3. Resultados y Discusion

La Figura 1 corresponde a los patrones de difraccion de
rayos X de las muestras sintetizadas por el método de sol
gel con los 3 tratamientos previamente descritos. En
todas ellas, se observo la fase anatasa, siendo la de mayor
cristalinidad la calcinada a 500 °C (Tra) y después la de
300 °C, esta tltima se comparé con 2 muestras por
tratamiento con microondas previamente descritos y se
observo cierta similitud a menor tiempo y temperatura de
150 °C.
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Figura 1. Difraccién de rayos X para muestras sintetizadas por
el método tradicional y de microondas.

La incorporacion del Eu a la matriz de TiO, se realizo
en una concentracion de 0.5% del peso total, en la figura
2 se observa la micrografia de la muestra calcinada a
150 °C por 60 min en forma de gel con una morfologia
tipo granular o esférica.

En la figura 3, se encuentra el espectro de emision
generado al excitar en la longitud de onda de 310 nm
dando lugar a transiciones electronicas produciendo
emisiones pertenecientes al visible entre los niveles D,
(480nm, azul) y F5 (520nm, verde).
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Figura 2. Micrografia del TiO»: Eu, calcinado a 150 °C, por
60 min, con microondas (gel).
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Figura 3. Espectro de emision para una longitud de 355nm,
para los diferentes métodos.

4. Conclusiones

La formacion de la fase anatasa entre los dos tipos de
variantes, gel y polvo mostré ligeras diferencias al
someterla a la irradiacion de microondas, ademdis se
disminuy? la temperatura de calcinacion y el tiempo para
obtener esta, comparando con el método tradicional.

La DRX mostré que a una temperatura de 300 °C la
fase anatasa no es muy cristalina comparada con la de
500 °C, siendo esta ultima la que genera mejor respuesta
luminiscente otorgada por la adicién de iones europio,
ademas que al excitar en regiones de longitud de onda,
perteneciente al UV, se observo la emisioén en la region
del visible, siendo un material util para el uso en
aplicaciones en celdas solares.
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