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Resumen

En el presente trabajo se muestra la infiltracion electroforética de nanoparticulas de plata sobre depositos de TiO2 los cuales
fueron caracterizados por microscopia electronica de barrido, espectrometria UV-Vis, dispersion dinamica de luz en el cual
se observo que los depositos de TiO2 que se obtuvieron tenian un espesor entre 7 y 11 um, también que a mayor tiempo de
deposicion se formaban aglomerados de plata mas grandes, se observo una infiltracion en los depoésitos aproximada de 3
um, ademas en todos los tiempos se lograron observar particulas de plata en el sustrato de aluminio debido a que se infiltra
por las grietas formadas en el deposito de TiOx.
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Abstract

In this work is presented the electrophoretic infiltration of silver nanoparticles in TiO> films, which were characterized by
means of scanning electron microscopy, UV-Vis spectrophotometry, and dynamic light scattering. The TiOz films have a
thickness between 7 and 11 um. It was observed that to longer times of deposition the silver agglomerate sizes were higher,
it was observe infiltration around 3 um in the coatings; besides, in all the deposition times it was observed silver
nanoparticles onto the aluminum substrate, which is due to the infiltration in the cracks formed by the TiO2 deposition.
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1. Introduccién

En la técnica de DEF se tiene una suspension de
particulas cargadas, a las cuales se les harad incidir una
diferencia de potencial conocida, lo que provoca que las
particulas migren al electrodo de carga contraria y
comiencen a formar aglomerados de estas, eso es lo que
se llama depositol'); esta técnica tiene la facilidad de ser
escalable a nivel industrial debido a que es una técnica
sencilla, el equipo es accesible y requiere bajos costos.

El TiO2 es un semiconductor que se utiliza
ampliamente en la medicina, microelectronica, la
industria de pintura, papel, etc. Dentro de sus diversas
aplicaciones se hara referencia a una de las mas comunes
que es como fotocatalizador. Un fotocatalizador es aquel
material semiconductor que al ser irradiado con luz hara
que un electron de la banda de valencia salte a la banda
de conduccion eso es lo que se conoce como par electron-
hueco (par e-h) que es esos 2 lugares donde se dara la
oxidacion o reduccion para la formacion de los radicales
OH* que son los necesarios para la degradacion del
contaminante (colorantes, detergentes, etc.)],

Se han realizado diversos estudios para mejorar la
capacidad catalitica del TiO2, y se ha reportado en
diversos articulos que con algunos metales como paladio,
platino, oro y plata se puede aumentar esa capacidad. Las
nanoparticulas de dichos metales atrapan los electrones
de los pares e-h haciendo ese proceso mas duradero, lo
que hard que el TiO2 tenga un aumento en su poder
catalitico*l. Este trabajo presenta la infiltracion de plata
con ayuda de la DEF a diferentes tiempos, para su uso
potencial como fotocatalizador en la degradacion de
colorantes.

2. Experimental

2.1 Materiales

Los reactivos utilizados durante todo el trabajo
fueron de grado analitico y sin ninguna purificacion
previa. Un espectrofotometro Perkin-Elmer lambda 12
fue utilizado para los analisis UV—Vis. Los depdsitos
fueron analizados por el microscopio electronico de
barrido (SEM) JEOL JSM-6510LV. Dispersion
dinamica de luz (DLS) Zetatrac Microtrac para medir el
tamatfio de particulas.

2.2 Preparacion del depésito de TiO-.
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Se prepar6 una suspension de TiO: al 1% P/V
colocando 1g de TiO2 en 100mL de agua con 0.5mL de
HNO:s, esta suspension se colocd en bafio de ultrasonido
por 10min, se dejo reposar por 10min y se volvio a
colocar en ultrasonido por otros 10min. Se tomaron SmL
de esta suspension y se afiadieron a 45mL de agua para
formar una suspension 0.1% de TiOz, la cual, de la
misma forma, se colocé en ultrasonido por 10min, 10min
de descanso y 10min de ultrasonido.

Se tomaron 7mL los cuales se procedieron a depositar en
el equipo (Fig. 1) durante 24h en placas de aluminio a
una distancia de 1cm previamente pulidas a 600mV
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Figura 1. Representacion esquemética del equipo de DEF

2.3 Preparacion de depdsitos TiO2/Ag

Se prepararon soluciones 2milimolar de los
siguientes reactivos AgNOs, NaBHy, Citrato de sodio; se
afladieron 2mL de citrato y de AgNO3 a 44mL de agua
destilada y se llevo a agitacion magnética, mientras se
tenia en agitacion se agregaron 2ml de NaBHa
lentamente gota a gota; una vez agregado todo el NaBH4
se mantuvo la agitacion por 2 min y después se dej6 en
reposo, mientras no se utilizaba la solucion se guardaba
en frascos oscuros para evitar la fotoconversion de la
plata.

La solucion se colocé en el equipo de DEF, se
utilizaron los electrodos con depoésito de TIO,, se cambid
el orden de los electrodos ya que la plata se deposita en
el de carga opuesta al TiOz, a diferentes tiempos (6, 12,
18 horas) a 600mV.

3. Resultados y discusion

3.1 Caracterizacion de las nanoparticulas de TiO,

En la figura 2 se muestra la imagen obtenida por
SEM del depésito de TiO2. En dicha imagen se puede
observar la morfologia del deposito, ademas, se aprecian
unas grietas que es donde posiblemente se infiltrara la
plata con mayo facilidad.
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3.2 Caracterizacion de las nanoparticulas de Ag.

En la figura 3 se muestra un espectro UV-Vis de las
nanoparticulas de plata, en el cual se puede apreciar que
a los 400nm se presenta la banda de absorcion de la
resonancia del plasmén superficial de la plata; ademas se
realizo DLS para corroborar el tamafio de particula que
resulto en promedio de 25nm.
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Figura 3. Espectro UV-Vis y DLS de nanoparticulas de plata.

3.3 Caracterizacion de los depositos de TiO2/Ag.

En la figura 4 se muestran las imagenes de SEM de
las morfologias obtenidas de los depodsitos de plata a 12
y 18 horas, en el cual se observan aglomerados de mayor
tamaiio en la de 18h; ademés se puede observar que la
mayoria de las grietas en los depositos desaparecieron
debido a que las nanoparticulas de plata si se estin
depositando y se puede decir que se estan infiltrando.

Figura 4. Imagen de SEM de a) 12 horas y b) 18 horas
depositando plata.

En la figura 5 se muestra la misma imagen tomada
en SEM con diferente detector; detector de electrones
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secundarios (ES) y detector de electrones

retrodispersados (ER) y se puede observar el aglomerado
un poco mas brilloso en el de ER debido a que depende
del niimero atomico lo que nos indica que ese apartado
es plata.

Figura 5. Imagen de SEM con detector de electrones a)
secundarios y b) retrodispersados del deposito de 12 h.

Para corroborar lo observado con el detector de ER
la figura 6 muestra la imagen de energia dispersiva de
rayos x (EDX) que nos indica que esos aglomerados que
se aprecian con més brillo son efectivamente
nanoparticulas de plata depositadas.

Electron Image 1 Ag Lal
Figura 6. Imigenes de a) SEM, b) EDX del deposito de 12h de
plata.

En la figura 7 se hace la comparacion de los tamafios
de los depositos a varios tiempos observando que estan
aproximadamente entre 7 y 11 pm, la diferencia entre
ellos se puede deber a que no estin completamente
vertical y lo que da una imagen que aparenta un menor
eSpesor.

Se puede observar que en la imagen c) que resalta un
apartado brilloso sobre la superficie de aproximadamente
3 um lo que nos indica que si hubo infiltracion, ademas
se puede apreciar en la imagen b) que se observan
pequeiios aglomerados en la placa de aluminio lo que se
puede deber a que la plata se infiltra por las grietas
formadas en los depositos de TiOx.
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Figura 7. Imagen de SEM de depositos de TiO; a a) Oh, b) 6h 'y
c) 12h de depositos de plata.

4. Conclusiones

Se obtuvieron depésitos nanoestructurados de TiOz
de 6-11pum de espesor los cuales se observaron mediante
SEM. Se sintetizaron nanoparticulas de plata con
diametro promedio 25 nm, mediante reduccion de iones
plata con borohidruro, lo cual se corrobord por medio de
espectrofotometria de UV-Vis y energia dispersiva de
luz. Las nanoparticulas de plata lograron infiltrarse
aproximadamente 3 pm en el depbsito de TiO2, de
acuerdo a las imégenes obtenidas por SEM.
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