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“Sintesis y Caracterizacion de nanocatalizadores de TiO, y
V**ITiO, por sol-gel”

|. INTRODUCCION.

En el mundo existen mas de 80 centros urbanos con una poblacién de mas de
tres millones de habitantes, segun informacién recopilada por el Banco Mundial
(2001), 15 de ellas han sido llamadas megaciudades pues su poblacién excede
a los 10 millones. En concordancia con el ndmero de habitantes la
contaminacion ha venido a ser un grave problema, los recursos naturales se
han visto afectados por la presencia humana. Uno de estos factores es la
calidad del aire. Los valores de la media anual segun la Organizaciéon Mundial
de la Salud (OMS) para las normas de calidad del aire son 90 pg/m® de
particulas suspendidas totales (PST), de 50 pg/m?® de biéxido de azufre (SO,) y
de 40 pug/m?® de biéxido de nitrégeno (NO,); sin embargo, la ciudad de México
que cuenta con 18.13 millones de habitantes tiene una concentracién de PST
de 279 pg/m?®, de 74 pg/m?® para SO, y de 130 pg/m?® en el caso del NO, [1],
estas sustancias son precursoras del smog fotoquimico, la lluvia acida y el
calentamiento global. Por lo tanto es necesario reconocer y priorizar el
problema para lograr solucionarlo en el menor tiempo posible bajo condiciones
realizables dentro de la vida cotidiana de las ciudades y por supuesto a un
costo accesible. El deterioro en la calidad del aire tiene, entre sus principales
causas, las emisiones atmosféricas provenientes de los sectores de transporte,
industrial y agricola, el proceso de deposicion de desechos, los incendios
forestales y las fuentes domésticas, por lo tanto es coherente pensar en el
desarrollo de los nanomateriales de construccion con nanoparticulas como una
alternativa viable para tratar de disminuir esta polucion.

Entre los nanomateriales, se encuentran aquellos que contienen TiO,, éste
presenta propiedades fisicoquimicas que lo hacen bastante atractivo en
procesos ambientalistas, porque es quimicamente muy estable, no es toxico y
presenta un costo relativamente menor en comparacion con otros o6xidos
metalicos. Es asi como la adicion de nanoparticulas de TiO; a los materiales de
la construccion, puede ayudar a la degradacion de contaminantes hallado en el
aire [2] y en el agua [3], descomposicion de bacterias (efecto bactericida) [4] y
efectos de autolimpieza [5, 6]. En este Ultimo proceso, las superficies solidas
con dichos nanomateriales evitan que el polvo y las manchas se queden
adheridos a las superficies de las construcciones.



Il. ANTECEDENTES.

2.1 Nanomateriales.

Un nandmetro equivale en escala a la billonésima parte de un metro (nm =
1x10° m). La palabra "nanotecnologia” se usa extensivamente para definir las
ciencias y técnicas que se aplican al nivel de nanoescala; es decir, medidas
extremadamente pequefias, "nanos” que permiten trabajar y manipular las
estructuras moleculares y sus atomos. En sintesis conduciria a la posibilidad de
fabricar materiales y maquinas a partir del reordenamiento de atomos y
moléculas, dentro de esta tecnologia se encuentran los nanomateriales.

Los nanomateriales son materiales con propiedades morfolégicas mas
pequefias que un micrometro en al menos una dimensién. A pesar del hecho
de que no hay consenso sobre el tamafio minimo o maximo de un
nanomaterial, algunos autores restringen su tamafio de 1 a 100 nm, una
definicion logica situaria la nanoescala entre la microescala (1 micrometro) y la
escala atdbmica/molecular (alrededor de 0.2 nan6metros). La composicion del
material puede ser cualquiera, si bien las mas importantes son silicatos,
carburos, nitruros, oOxidos, boruros, seleniuros, teluros, sulfuros, haluros,
aleaciones metalicas, intermetalicos, metales, polimeros organicos y materiales
compuestos.

La idea es sencilla, muchas de las propiedades de los materiales dependen de
como se comporten los electrones que se mueven en su seno o0 de cdmo estén
ordenados los atomos en la materia. En un material nanométrico, el movimiento
de los electrones estd muy limitado por las dimensiones del propio material.
Ademas la proporcion de atomos en la superficie con respecto al interior es con
mucho, mas alta que en materiales de tamafio més elevado. Por consiguiente,
si se reducen las dimensiones de un material, se modifican sus propiedades y
en consecuencia se pueden disefiar materiales con propiedades a la carta [7-
10].

2.2 Oxido de Titanio (TiO,).

El titanio es el noveno elemento mas abundante de la corteza terrestre, en su
forma mas estable se presenta como oOxido. El potencial de TiO, como
fotocatalizador fue manifiesto por Fujishima y Honda en 1972 [11]. El 6xido de
titanio es un semiconductor, que tiene tres disposiciones de cristal: anatasa,
rutilo y broquita. Las fases cristalinas del TiO, se presentan en la figura 1.
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Figura 1. Estructuras cristalinas del TiO».

De estas tres fases cristalinas, las investigaciones han demostrados que el
dioxido de titanio en forma de anatasa tiene la mas alta fotoactividad en la
purificacion del medio ambiente [12]. El TiO, es un semiconductor cuando esta
expuesto a la radiacion de una lampara ultravioleta (UV), porque origina
procesos de oxidacion de agujeros (h*) y electrones fotogenerados (€) que
producen radicales hidroxilo (*OH) y superéxidos (O2), como se presenta en la
ecuacion 1, [13]:

Ti0,thv — hr+é ; OH+ht — 0H ; 0,46 — 0,

Los radicales hidroxilo y superoxidos han demostrado jugar un papel
importante en las reacciones de fotodegradacion a través de los procesos de
oxidacion o de reduccion, respectivamente [13]. La oxidacién de oéxido de
nitrégeno por medio de este proceso fotocatalitico se describe en la ecuacién 2,
[15]:

NO+OH—1% sNO, + H'
NO, +OH "% s NO, + H’

Los nitratos solubles en agua resultantes son lavados por la lluvia y se afirma
gue las concentraciones de nitratos solubles en agua producidas como
resultado de la oxidacion fotocatalitica alcanzan un nivel de 10 veces inferior a
la del nivel de la contaminacion original [14].



El potencial de TiO, como un purificador de aire en las areas urbanas y
metropolitanas, que sufren de una alta concentracion de contaminantes del
aire, ha sido reconocido en la literatura [15-18]. Por lo tanto, el TiO, se produce
en forma de polvo, y se incorpora a la mezcla de cemento que se aplica a los
pavimentos de hormigdn como revestimiento a base de cemento.

2.3 Método de Sintesis Fina (sol-gel).

El proceso sol-gel permite la fabricacion de materiales amorfos y policristalinos
con caracteristicas especiales en su composicion y propiedades. Su utilidad
radica en que necesita menor temperatura (t < 70°C) en comparacion con los
métodos tradicionales, que en ocasiones puede llegar a 250°C.

El sol-gel es una ruta quimica de sintesis de materiales (figura 2), que inicia
con la obtencion de una suspension coloidal de particulas sélidas o cimulos en
un liquido (sol) y la hidrolisis y condensacion de éste sol para formar un
material en forma de gel (sélido lleno de solvente).

M T

vatevsas Lo

2asa%77, Extraccion >

o - Delsolvente s
Particulas unifarmes >

&

Gel Acrogel

Evaporaciéon
Dcl Salvente.

LOEN|EY

Peliculade Xerogel Xarogel

Cerdmica
Catallzadores

Scnsor
Soportes

Capa densa

Fibras Opticas
Pratectores

Dlcléctricos -,
Vidrio poroso

Cerdmica

Figura 2. Resumen del proceso sol-gel

El solvente se le extrae al gel simplemente dejandolo reposar a temperatura
ambiente durante un periodo de tiempo llamado envejecimiento, en el cual el
gel se encogera expulsando el solvente y agua residual [6]. Al término del
tiempo de envejecimiento, por lo general aln se tienen solventes y agua en el
material, ademas de que el tamafio del poro es considerable. Para solucionar
esto, el material se somete a un tratamiento térmico, al final del cual
obtendremos nuestro material en forma de monolito o de pelicula delgada. El
proceso sol-gel se esquematiza en la figura 2.

2.4 Coloides.

El coloide es una mezcla homogénea compuesta por una fase continua que
contiene a la fase dispersa. La fase dispersa se halla en menor proporcion y en



un coloide posee un tamafio de particula lo suficientemente pequefio (de 1 a
1000 nm) para que las fuerzas gravitacionales sean depreciables frente a las
interacciones moleculares de corto alcance, como las fuerzas de van der Waals
y las cargas superficiales. La inercia de la fase dispersa es muy pequefia, de
modo que se mantiene suspendida por efecto del movimiento Browniano, un
desplazamiento molecular aleatorio originado por las colisiones de las
particulas con las moléculas de la fase continua.

En la tabla 1 se presentan las combinaciones de fases continua y dispersa, de
acuerdo con el estado de agregacion de la materia.

Un sol es un coloide formado por un solido disperso en un liquido. Un gel
consiste en un liquido distribuido uniformemente en un medio salido.

Tabla 1. Posibles combinaciones de fases en los componentes de un coloide.

Fase dispersa
< Gas Liquido Solido
>
£ Gas Todos los gases son Aerosol liquido Aerosol solido
§ solubles entre si Niebla Humo
o Liquido Espuma Emulsion Sol
B Espuma para afeitar. | Leche, mayonesa Pintura
Solido Espuma solida Gel Sol sdlido
Piedra pémez Gelatina Cristal de rubi

2.5 Precursores.

Los compuestos iniciales o precursores en la técnica de sol-gel consisten en
elementos metélicos o semimetalicos rodeados de varios enlaces. Estos
compuestos pueden ser inorganicos (TiCly) u organicos (Ti[O(CH2)3CHzs]s). Este
altimo llamado alcoxido es la clase de compuestos ampliamente mas usados
en la investigacion con el sol-gel. La tabla 2 presenta algunos de los radicales
alcoxi mas comunmente empleados.



Tabla 2. Radicales alcoxi

Alquilo Alcoxi
Metil -CHs3 Metoxi -OCHgs;
Etil -CH,CH3 Etoxi -OCH,CH3
n-propil -CH,CH,CH3 N-Propoxi -O(CH2)2,CH3
Iso-propil CH3(-C)HCH3 Iso-propoxi CH3(-O)CHCH3
n-butil -CHz(CH2)2CH3 n-butoxi -O(CHz)gCHg
Sec-buitil CHg3(-C)HCH,CH3; Sec-butoxi CHs(-

O)CHCH,CHg3

Iso-butil -CH,CH(CH3)2 Iso.butoxi -OCH,CH(CHy3);
Ter-butil -C(CHg)3 Ter-butoxi -OC(CH3)3

2.6 Preparacion del sol.

El uso de alcoxidos metélicos como precursores se debe a que
reaccionan facilmente con agua por medio de una reaccién de hidrdlisis, en la
gue un ion hidroxilo se une al &tomo metalico como se muestra en la ecuacion
3.

Ti(OR), + H,0——>HO-Ti(OR), + ROH 3

Donde, R representa un atomo de H o un radical alquilo. Dependiendo de la
cantidad de agua y del catalizador presentes, la reaccién de hidrolisis puede
continuar hasta que todos los grupos R sean reemplazados por radicales OH’,
como se observa en la ecuacion 4.

Ti(OR), + 4H,0——>Ti(OH), + 4ROH 4

Posteriormente, dos moléculas parcialmente hidrolizadas pueden unirse en una
reaccion de condensacion, originando agua o alcohol, como lo muestran las
ecuaciones 5y 6 respectivamente.

(OR),Ti-OH + HO-Ti(OR), —> (OR), Ti-O-Ti(OR), + H,0 5
(OR),Ti-OR + HO-Ti(OR), ——>(OR),Ti-O-Ti(OR), + ROH 6

Por definicién, la reaccion de condensacion libera una molécula pequefia, como
alcohol o agua. Esta reaccion puede continuar y formar moléculas cada vez
mas largas que contienen al metal en un proceso de polimerizacién.




2.7 Gelacion del sol.

Cuando los agregados moleculares producto de la condensacion
alcanzan una escala macroscépica, se dice que la sustancia es un gel. Las
moléculas formadas en el gel pueden estar unidas mediante enlaces
covalentes (gel polimérico), enroscamiento de moléculas (gelatinosos) o
fuerzas de van der Waals (gel de particulas).

Las condiciones de reaccion que limitan la formacibn de agregados
moleculares, permiten la obtencion de un gel de particulas y controlando el
crecimiento de las mismas es posible producirlas en escala nanométrica.

La formacion de enlaces no se detiene con la aparicion del gel. Existe un sol
dentro de la red de polimeros o particulas, y el sélido disperso en este sol
continla agregandose a la red del gel, cambiando sus propiedades. Algunos
geles presentan una contraccién espontanea denominada sinéresis, provocada
por la atraccion de particulas y dando lugar a la expulsion de liquido.

2.8 Remocién del disolvente.

El secado mediante evaporacién bajo condiciones normales provoca un
aumento en la presién capilar y la contraccién de la red del gel, resultando en
un xerogel, que posee la mitad del volumen del gel himedo original.

Si el gel himedo es secado en una autoclave a condiciones supercriticas, no
existe interfaz liquido vapor, por lo que no existe presion capilar y se presenta
muy poca contraccion de la red (secado supercritico). El producto se denomina
aerogel, el cual posee un volumen similar al gel original y esta compuesto
principalmente por aire con fracciones de sdlido tan bajas como 1%.

La mayoria de los geles son amorfos aun después del secado, pero muchos
cristalizan mediante tratamiento térmico, como es el caso del TiO,. Cuando el
objetivo es producir materiales libres de poros, es necesario calentar el gel a
una temperatura lo suficientemente elevada para lograr el sinterizado, proceso
definido en el colapso de moléculas impulsado por energia superficial.

2.9 Estado del arte.

Los sectores de actividad mas relevantes en nanomateriales incluyen
materiales nanoestructurados, nanoparticulas, nanopolvos, materiales
nanoporosos, nanofibras, fullerenos, nanotubos de Carbono, nanohilos,
dendrimeros, electrénica molecular, puntos quanticos y ldminas delgadas. La
actividad en cada uno de ellos esta fuertemente condicionada por la demanda
de cada sector socio-economico mencionado anteriormente.
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Como ejemplo tenemos a los desarrollos fotocataliticos, fundamentalmente
basados en el 6xido de titanio, estan teniendo notable impacto en sectores tan
diversos como el de la industria cosmética, medio ambiente y ceramica. La
incorporacion de nanomateriales funcionales a las fibras textiles esta dando
lugar a una nueva generacion de fibras funcionales con capacidad de
responder a estimulos exteriores con nuevas propiedades.

La importancia de los nanomateriales no solo esta en su tamario, situado entre
la escala macroscopica y la escala atdmica, que bien da lugar a propiedades
nuevas y mejora otras ya existentes. Estos materiales tienen ademas la
potencialidad de ser disruptivos, pudiendo dar lugar a tecnologias que
sustituyan otras ya existentes con costes muy inferiores, tanto de materias
primas como de produccién [19- 24].

El desarrollo de materiales de construccion con nanoparticulas fotocataliticas
presenta ciertas dificultades como la falta de informacidén que se tiene sobre las
variables a controlar tales como el porcentaje de adicion de las nanoparticulas
en el cemento, el porcentaje 6ptimo de las fases cristalograficas (anatasa y
rutilo) presentes en el didxido de titanio, el efecto del tiempo de curado en las
reacciones fotocataliticas, la forma de dispersién de las nanoparticulas en el
sustrato y los medios adecuados para caracterizar las propiedades
fotocataliticas. Debido a estos problemas se plantea el presente trabajo de
investigacion en donde se propone dar respuesta, al menos dentro de las
condiciones experimentales planteadas, a estas incognitas mediante el estudio
de las propiedades fotocataliticas de pastas de cemento adicionadas con
nanoparticulas de diéxido de titanio dopados con iones de vanadio (lll).

lIl. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

La contaminacion del aire y el agua es un gran problema que las sociedades
modernas enfrentan. Sobre una base diaria, las actividades civiles, industriales
y militares generan una enorme cantidad de contaminantes organicos e
inorganicos, entre estos Ultimos se sabe que el biéxido de azufre (SO, ) vy los
oxidos de nitrogeno (NOy), provenientes de los combustibles, los vehiculos y
las industrias, son dos de los mas grandes contaminantes del aire, tienen un
tiempo de permanencia que puede ser de horas o dias, e inevitablemente
terminan en nuestra atmosfera, teniendo un efecto perjudicial sobre la salud
humana en las vias respiratorias y degradando los materiales.
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IV. JUSTIFICACION.

La obra de Fujishima y Honda a principios de los afios setenta sobre las
propiedades fotocataliticas de didxido de titanio [7], TiO,, abri6 un nuevo y
amplio campo de investigacion, una de las vertientes es el uso de los
materiales de construccion para que las estructuras puedan realizar un proceso
de limpieza y fotocatalisis, estos materiales cuentan con dos ventajas:

I. Un efecto de autolimpieza debido a las reacciones redox promovidas
por la luz solar (o en general por la luz UV) en la superficie del
fotocatalizador [8].

II.  La hidrofilicidad foto-inducida en la superficie del catalizador, lo que
mejora el efecto de autolimpieza [9, 10] (compuestos inorganicos
causantes de suciedad y manchas en superficies puede ser facilmente
eliminadas causadas por la lluvia empapando entre la sustancia
adsorbida y el TiO, superficie).

Las principales razones por las TiO, es, hasta ahora, el fotocatalizador mas
utilizado para tales aplicaciones son:

a) El color blanco brillante, muy adecuado para concreto de
cemento blanco.

b) EI TiO, es muy barato en comparacibn con otros
semiconductores utilizados como fotocatalizadores.

c) EI TiO, es extremadamente estable, no se somete a la corrosion
fotoanddica (al igual que otras semiconductores utilizados en la
fotocatalisis, por ejemplo: CdS,;) y no reacciona con fases
cementicias.

Por tales razones, en el Laboratorio de Quimica General de la Facultad de
Ciencias Quimicas de la Benemérita Universidad Autébnoma de Puebla, se
sintetizan nanocatalizadores de Oxido de titanio dopados con iones de vanadio
(1) por el método sol-gel. Cabe hacer notar que este trabajo solo se limita a la
sintesis y caracterizacion de estos nanocatalizadores y en futuros trabajos de
investigacion se realizara una mezcla fisica del cemento portland y los
nanocatalizadores de TiO,-70, TiO»-550, V**/Ti0,-3-70 y V**/TiO,-3-550, asi
como el estudio de las propiedades fotocalaliticas que presenten dichos
nanocatalizadores en la degradacién de los gases atmosféricos altamente
contaminantes como los del bioxido de azufre y los 6xidos de nitrdgeno.
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V. HIPOTESIS.

Los iones de vanadio (lll) en los nanocatalizadores de V*'/TiO,-3-550 estan
presentes en la malla del TiO,.

VI. OBJETIVOS.
6.1 Objetivo General.

Caracterizar los nanocatalizadores de TiO»-70, TiO»-550, V**/Ti0,-3-70 y
V**ITiO,-3-550, por técnicas espectroscopicas de UV-VIS, IR, SEM y DRX.

6.2 Objetivos Particulares.

1. Sintetizar nanocatalizadores de TiO, y TiO, dopados con iones V** al 3%
en peso la técnica de sol-gel.

2. Estabilizar la fase anatasa del TiO, a 550°C.

3. ldentificar los modos de vibracion que presentan los nanocatalizadores
de TiO»-70, Ti0»-550, V¥*/Ti0,-3-70 y V**/Ti0O,-3-550.

4. Determinar el valor de la energia de banda prohibida que presentan los
nanocatalizadores obtenidos por espectroscopia UV-VIS.

5. Determinar la textura de los nanocatalizadores obtenidos mediante la

técnica de Difraccion de Rayos X (DRX) y microscopia electronica de
Barrido (SEM).

VIl. PARTE EXPERIMENTAL.

7.1 Actividades.

Se pretende sintetizar nanomateriales de TiO,, cuya fase cristalina sea
anatasa. Porque de acuerdo a los estudios y aplicaciones del TiO, en procesos
ambientales reportados en la bibliografia, la fase cristalina anatasa es la mas
activa para la fotodegradacion catalitica de solventes y sustancias quimicas
altamente contaminantes.

7.2 Sustancias Quimicas.

Los reactivos utilizados para desarrollar el trabajo de sintesis de los
nanocatalizadores son:
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a) lIsopropoxido de titanio (IV), 97% [(T{OCH(CHj3)2}4, Sigma-Aldrich].
b) Metanol anhidro, 99.8% (CH3OH, Sigma-Aldrich).
c) Polivinilpirrolidona de M = 29 000 g/mol (PVPD-29000, Sigma-Aldrich).
d) Tricloruro de Vanadio VCl3, 85% (VCl3, Sigma-Aldrich).
e) Agua destilada.
7.3 Material de laboratorio.

El material de vidrio utilizado en el proceso de sintesis de los nanocatalizadores
es: matraz de bola de tres vias (reactor de tres vias), vidrio de reloj, vasos de
precipitado de diferente capacidad volumétrica (50 mL y 250 mL), termémetro y
magneto de agitacion, entre otros. El material de vidrio es de la marca Pyrex.

7.4 Equipo de Laboratorio.

Los equipos comunes de laboratorio que se utilizan para la obtencién de los
nanocatalizadores de TiO, (70°C y 550°C) son: rotavapor (marca D402-2,
ESEVE); Parrilla con manta de calentamiento integrada y agitaciéon (ESEVE);
estufa (marca Riossa H-33) y Horno (marca MF-1000, ESEVE).

7.5 Sintesis de nanocatalizadores.

Se realizan dos sintesis de nanocatalizadores por separado: el de referencia
(TiO2-70) y el de 6xido de titanio dopado con iones de vanadio (Ill) al 3% en
peso, a partir de la sal del tricloruro de vanadio (lll) (85% Sigma-Aldrich). Los
nanocatalizadores se sintetizaron en las mismas condiciones y en forma
separada, manteniendo constante la temperatura, volumen de agua
desionizada, alcohol Isopropéxido de titanio IV y la agitacién. Se usé un
sistema de reflujo a 70°C con una parrilla de calentamiento con agitacion
integrada, como se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Esquema del equipo para la sintesis de los nanocatalizadores.

7.6 Nanocatalizador de TiO,.

El proceso de sintesis del nanocatalizador de TiO, se realiza mediante la
adicién por goteo (2 gotas por minuto en 3 horas) de 19.0 mL de isopropoxido
de titanio, como precursor de TiO, en un sistema de reflujo a 70°C. A una
solucion homogénea, previamente elaborada contenida en un reactor de vidrio
de tres vias que contiene 150.0 mL de metanol anhidro, 5.0 mL de agua
destilada, 1.0 g de polivinilpirrolidona (como tensoactivo), se agita y se eleva la
temperatura de ambiente a 70°C, en este punto se gotea el alcoxido de titanio.

Posteriormente, al reactor de tres vias que contiene el nanocatalizador en
forma de gel hidratado de TiO, se introduce en un recipiente que contiene agua
fria (t = 3°C) por media hora, con la finalidad de controlar el crecimiento de
particula. Por dltimo, se elimina el solvente (agua y alcohol) por extraccion del
solvente con vacio, en un rotavapor marca D402-2 de ESEVE Prendo. El
nanocatalizador obtenido se etiqueta como TiO,-70. Figura 4.

Figura 4. Extraccion del solvente del nanocatalizador.
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7.7 Nanocatalizador de V*'/TiO,-3-70.

El proceso de sintesis de los nanocatalizadores de V**/TiO,-3-70, se procedi6
de una forma similar de acuerdo al punto 7.6 (Nanocatalizador de TiO,). A la
solucién homogénea se le agregan 0.4636 g de VCI; que equivale al 3% en
peso. Posteriormente se siguieron los mismos pasos de sintesis del material
mencionado en el punto 7.6. El nanocatalizador se etiqueta como V**/TiO,-3-
70. Figura 5.

Figura 5. Obtencién del nanocatalizador de V**/TiO,-3-70
7.8 Tratamiento térmico a 550°C.

El tratamiento térmico a 550°C de los nanocatalizadores de TiO, y V**/TiO,-3-
70 se realiz6 en un horno marca MF-1500 de ESEVE Prendo, con una
velocidad de 1° por minuto, desde temperatura ambiente hasta 550°C, se deja
durante 4 horas y se deja enfriar a temperatura ambiente. Los
nanocatalizadores tratados térmicamente a 550°C se etiquetan como TiO,-550
y V**ITiO,-3-550. Figura 6.

Figura 6. Tratamiento térmico de los nanocatalizadores.
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El diagrama 1, representa la sintesis y tratamiento térmico de los
nanocatalizadores de TiO,-70, TiO,-550, V¥*/TiO»-3-70 y V**/TiO,-3-550.

Solucion homogénea
150 mL MeOH + 5.0 mL H,0 desionizada + 1.0 g PVP (29 000)

D483 g de VCl I

4—[ 19 mL de Ti(isoprop), |

: :

’ Reflujo a 702C y Agitacién constante J

Solucion Ti0,-70 en gel

Solucién V3*/Ti0,-3-70

I 24 h de reaccion |

v

’ Evaporacion del solvente

! ]

‘ Obtencién de Ti0,-70 || Obtencion de V3*/Ti0,-3-70

Tratamiento térmico 550°C |

-
L

Y

' UL IC DTS || ‘ Obtencidn de V3*/Ti02-3-550 |

Esquma 1. Diagrama de flujo de la sintesis de los nanocatalizadores.

H 4 h de reaccion “
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VIIl. Técnicas de Caracterizacion.
8.1 Espectroscopia infrarroja (IR).

La caracterizacién de los nanomateriales obtenidos, se realizé con ayuda de un
espectrofotometro Infrarrojo con transformada de Fourier, VERTEX 70, Bruker.
Los espectros de infrarrojo nos proporcionan informacion de los grupos
funcionales presentes en los nanoreservorios sintetizados. Figura 7.

.)ICIL B

SCIMITAR Senes

Figura 7. Espectrofotometro FTR.

8.2 Espectroscopia ultravioleta-visible (UV-VIS).

La espectroscopia de UV-VIS con reflactancia difusa, es una técnica empleada
sobre materiales para poder describir los comportamientos de las transiciones
electrénicas y proporciona informacién sobre el tipo y la naturaleza (electrénica)
de los enlaces de la muestra. La técnica se basa en la incidencia de la
radiacion electromagnética (REM) sobre el solido, barriendo desde un intervalo
de longitud de onda de 200 nm a 400 nm (regién ultravioleta) y de 400 nm a
800 nm (region visible). La espectroscopia UV-VIS, estudia las transiciones
electronicas que se presentan en los materiales estudiados y las propiedades
opticas de los mismos. Figura 8.
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Figura 8. Espectrofotometro UV-VIS

8.3 Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

Esta técnica se utiliza para determinar la textura que presentan los
nanomateriales sintetizados y también nos da la informacion del tamafio
promedio de particula de los mismos. Figura 9.

Figura 9. Equipo de SEM

8.4 Difraccion de Rayos X (DRX).

La determinacion de las fases cristalinas de los nanocatalizadores obtenidos se
realiza mediante un Difractometro de Rayos X (DRX) 08-DISCOVER,
BRUKER, con una intensidad de corriente de 40 mA y una tension de 40 Kv,
empleando radiacién de Cu-Ko de longitud de onda de 1.54 A. Las muestras
fueron analizadas a temperatura ambiente en donde cada muestra se
empaqueto en polvo en un contenedor de polimero. La intensidad fue
determinada escaneando por pasos en el intervalo de 20 entre 5° a 90° con
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un tamafo de paso de 0.005° y un tiempo de incidencia de 1 segundo. Figura
10.

Figura 10. Equipo de Difraccion de Rayoé X.
IX. DISCUSION DE RESULTADOS.

9.1 Espectroscopia IR.

Los espectros de IR de los nanocatalizadores TiO»-70, TiO»-550, V*¥*/TiO»-70 y
V**ITi0»-550 se muestran en la figura 11.
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Figura 12. Espectros de IR de los nanocatalizadores de TiO»-70, TiO,-550,
V**ITiO,-70 y V**/TiO,-550.

21



Los espectros de infrarrojo de los nanocatalizadores de TiO,-70 y TiO2-550 se
muestran en la figura 12.
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0.8

2875.3
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~
@
3
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Figura 12. Espectros de FTIR de los nanocatalizadores de TiO»-70 y TiO»-550.

El espectro de FTIR del nanocatalizador de TiO,-70 (curva negra), presenta una
banda de absorcién en 3 219.0 cm™, correspondiendo al modo de vibracion de
alargamiento de tipo vo., que identifica los grupos hidroxilos (OH), de la
hidroxilacion del gel (Ti-OH), agua (H-OH) y del alcohol (R-OH), [25. 26].

Las bandas de absorcion ubicadas en 2 935.2 cm™ y 2 875.3 cm™ corresponden
a los modos de vibracién tipo alargamiento (vcy) de los grupos metilos y
metilenos simétricos y asimétricos respectivamente. En 1 642.3 cm™, se
presenta el modo de vibracion de tipo flexion (von), de los grupos hidroxilos del
solvente y el modo deformacion dyon del agua coordinada [27].

El modo de vibracién ubicado en 1 415.1 cm™ y la banda de absorcién en 1
300.0 cm?, corresponde a las vibraciones de tipo flexion: simétricas vcoo, Ven Y
deformacion tipo tijera dcns [28]. La banda de vibracion localizada en 1 079.2 cm®
! corresponde a los modos de vibracién tipo alargamiento de los grupos C-C (vc.
c) Y C-O (vc.0), las cuales se deben a especies metoxi puente [29, 30].
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En la region de baja energia del espectro infrarrojo, la banda de absorcion
ubicada en 577.0, se presenta el modo vibracion de tipo flexion (vri.0) de las
especies Ti-O [31].

Cuando se incrementa la temperatura de 70°C a 550°C para el nanocatalizador
de TiO,-70, el espectro de IR (figura 11, curva azul), muestra un pico de
absorcién muy tenue en 1 640.9 cm™, (vop, flexién) y 591.7 cm™ (vue.o). Dichas
bandas se desplazan ligeramente hacia la region de mayor energia. Donde Me
es metal.

Los espectros de infrarrojo de los nanocatalizadores de V3*/TiO,-70 y V¥*/TiO,-
550 se muestran en la figura 13.

1.0 1
0.9 4 l
l 14274 | ¥
—~ 0.8+ 3183.1 Veoo |y
< OH 2868.1 c-goo
v
. v CH
= CH 1368.3
Asimétrico
©
5 0.7 4 6(:H3
=  2986.2 Ven
ig CH 1123.4
— Simétrico 1639.5 v
o y
[72) 0.6 c-o
2 Voo
VITiO,-70
0.5 4 .
V/TiO _-550 . .
2 Ti-O V-0
570.9 538.3
0.4 r T r T r T r T r T r T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

NUmero de Onda (cm™)

Figura 13. Espectros de IR de los nanocatalizadores de V3+/TiO2-70 y
V3+/TiO2-550.

El espectro de IR del nanocatalizador de TiO»-70 dopado con iones V3* (curva
azul claro), muestra una banda de absorcién en 3 183.1 cm™, la cual
corresponde al modo de vibracion de alargamiento de tipo vo.n, que identifica
los grupos hidroxilos (OH"), de la hidroxilacion del gel (Ti-OH), agua (H-O-H) y
del alcohol (R-OH).

23



En 2 986.2 cm™, 2 868.1 cm™ se ubican los modos de vibracién tipo
alargamiento (vc.y) de los grupos metilos y metilenos simétricos y asimeétricos
respectivamente.

El modo de vibracién ubicado en 1 427.4 cm™ y la banda de absorcién en 1
368.3 cm™, corresponden a las vibraciones de tipo flexién: simétricas vcoo', Ve
y deformacién tipo tijera Scus’°.

En 1281 cm™ se ubica el modo de vibracién vc.coo de los acetatos. Las
bandas de absorcién localizadas en 1 123.4 cm™ son asignadas al modo de
vibracion v ccoo derivado de un alcohol secundario y primario
respectivamente. En 570.9 cm™, se ubica la banda de absorcion
correspondiente al modo de vibracion vye-o, €S asignada a la interacciéon metal-
oxigeno, Ti-O y V-O.

Cuando se incrementa la temperatura de 70°C a 550°C para el nanocatalizador
de V**/TiO,-70, el espectro de IR (figura 12, curva verde), muestra un pico de
absorcion muy tenue en 2985.4 cm™, correspondiente a los modos de vibracién
tipo alargamiento (vcy) de los grupos metilos y metilenos y en 1625.2 cm™
identificado como el modo de vibracion vo.y, tipo flexion.

En la regibn de mayor energia, se presentan dos pequefias bandas de
absorcién, ubicadas en 570.9 cm™ y 538.3 cm™, correspondientes al modo de
vibracion vye.o, del Ti-O y V-O, respectivamente.

9.2. Difraccion de Rayos X (DRX).

En la figura 14, se presentan los Difractogramas de DRX de los
nanocatalizadores TiO,-70, TiO,-550, V3*/Ti0,-3-70 y V**/TiO,-3-550.
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Figura 14. Difractogramas de los nanocatalizadores TiO,-70, TiO»-550,
V3*ITiO,-3-70 y V3*/TiO,-3-550.

El difractograma del TiO,-70 establece que el nanocatalizador presenta una
textura amorfa, mientras que el difractograma del nanocatalizador de TiO
tratado térmicamente a 550°C establece una textura cristalina, cuya fase
cristalografica corresponde a la fase anatasa, ubicada de acuerdo a los
factores atomicos de dispersién para los atomos neutros de “International
Tablesfor X-Ray Crystallography” [32]. Figura 15.
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Figura 15. Difractogramas de los nanocatalizadores de TiO,-70, TiO»-550.

En la figura 16, se muestran Difractogramas de los nanocatalizadores V**/TiO,-
3-70 y V**/TiO,-3-550.

Se observa que el nanocatalizador de V**/TiO»-3-70 es amorfo, mientras que el
nanocatalizador de V*'/TiO,-3-550 es cristalino, cuya fase cristalografica es
anatasa.

Los difractogramas del nanocatalizador de TiO,-70 y del nanocatalizador
V¥ ITi0,-3-70, coinciden, ambos son amorfos.

De las graficas 15 y 16, asi como de la grafica 14, se establece que los
difractogramas de los nanocatalizadores TiO,-550 y V3'/TiO,-3-550 son
cristalinos cuya fase es anatasa.

26



1800
—— VITiO-3-70
1007 —— V*'[Ti0,-3-550

1200

900 +

Intensidad (u. a.)

10 20 30 40 50 60 70 80
2 THETA

Figura 16. Difractogramas de los nanocatalizadores de V**/TiO,-3-70, V**/TiO,-
3-550.

De acuerdo a la bibliografia, la evolucion de las fases cristalinas del TiO», en
funcién de la temperatura se muestra en el esquema 1.

Broquita (25°C - 30°C <t < 400°C), Anatasa (400°C< t < 600°C),
Rutilo (600°C <t < 950°C)
Esquema 1. Evolucion de las fases cristalinas del TiO, de acuerdo a la
temperatura.

9.3 Espectroscopia ultravioleta-visible (Reflectancia Difusa).

La figura ndamero 17, muestra los espectros de UV-VIS de los
nanocatalizadores de TiO,-70, TiO,-550, V3*/TiO»-3-70 y V**/TiO,-3-550.
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Figura 17. Espectros de UV-VIS de los nanocatalizadores TiO,-70, TiO,-550,
V3*ITiO,-3-70 y V3*/TiO,-3-550.

Los resultados de la caracterizacidn por espectroscopia ultravioleta-visible de
los nanocatalizadores de TiO,-70, TiO»-550, V**/Ti0,-3-70 y V**/Ti0,-3-550, se
muestran en la tabla 3.

Tabla 3. Propiedades Opticas y electrénicas de los nanocatalizadores TiO,-70,
Ti0,-550, V3*/Ti0,-3-70 y V**/TiO,-3-550.

Nanocatalizador | A (nm) | Eq (eV) | u (Hz) (x10™) | Regién Espectral
TiO,-70 402.0 3.1 7.5 UVv-VIS
TiO»-550 415.2 2.9 7.2 VIS (morado)
VIITiO,3-70 | 4726 | 26 6.3 VIS (azul)
VFITiO,3-550 | 5242 | 2.4 57 VIS (azul.verde)

Los espectros de UV-VIS de los nanocatalizadores de TiO,-70 y TiO,-550 se
muestran en la figura 18. Con el tratamiento térmico de 550°C, el espectro de
UV-VIS del nanocatalizador de TiO,, se desplaza hacia longitudes mayores o a
la region de baja energia del espectro; es decir al espectro visible, como lo
demuestra los resultados de la energia de banda prohibida de la tabla 3.
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Figura 18. Espectros de UV-VIS de los nanocatalizadores TiO»-70, TiO,-550.

El nanocatalizador de TiO,-550, presenta un valor de energia prohibida (Eg) de
2.9 eV, menor que el valor de Eg del nanocatalizador de TiO»-70, cuyo valor es
de 3.1 eV. Los valores de la Eg para ambos nanocatalizadores (TiO,-70 y TiO»-
550), corresponden a la fase cristalina anatasa de acuerdoa a Jinkai Zhou et.
al. [33]. Este comportamiento es caracteristico de semiconductores de banda
directa.

Los espectros de UV-VIS de los nanocatalizadores de V**/TiO,-3-70 y V¥*/TiO,-
3-550, se presentan en la figura 19.
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Figura 19. Espectros de UV-VIS de los nanocatalizadores V**/TiO,-3-70 y
V¥*ITiO,-3-550.

Los nanocatalizadores de TiO, dopados con las impurezas de iones de vanadio
presentan un desplazamiento hacia la region de menor energia del espectro
electromagnético; es decir, a la regién visible del espectro, como lo demuestra
la figura 19. De acuerdo a la tabla 3, el nanocatalizador de V**/TiO,-3-70
presenta un valor de Eg de 2.6 eV, cuya longitud de onda se encuentra entre
los 472.6 nm, este comportamiento es caracteristico de los semiconductores de
banda directa y cuyo valor corresponde a la fase amorfa del TiO,. Mientras que
los nanocatalizadores de V*'/TiO,-3-550 presentan un valor de Eq= 3.4 eV,
cuyo valor corresponde a la fase cristalogréafica anatasa, como se observa en el
difractograma de los nanocatalizadores presentado en la figura 16. Esto puede
deberse al tratamiento térmico y a la sinterizacién del material.

Las propiedades electronicas de los nanomateriales respecto al valor de la
energia de banda prohibida se pueden explicar de la siguiente forma: La
excitacion con radiacion UV por parte de los nanocatalizadores, desde el punto
de vista de la Teoria de Campo Ligando [34], corresponde a la transicion del
estado electrénico de no enlace (n) y del estado electrénico Pi (rn), al estado
final de Pi de antienlace (n') [35, 36]. Desde el punto de vista de orbitales
moleculares, el borde superior de la banda de valencia estd compuesto por
orbitales atdmicos 2p del oxigeno, los cuales forman orbitales p de enlace,
mientras que la parte mas baja de la banda de conduccién, las bandas se
encuentran formadas principalmente por orbitales atobmicos 4d del Ti.
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La excitacion de los nanocatalizadores tratados térmicamente a 550°C (TiO,-
550 y V*'/TiO»-3-550) se presenta en la regién del espectro visible. El
nanocatalizador sin dopar (TiO,-70), presenta una excitacibn en la region
limitrofe del ultravioleta-visible.

9.5 Espectroscopia Electronica de Barrido (SEM).

Las figuras 20, 21, 22, 23 se presentan las micrografias de los
nanocatalizadores  TiO»-70, TiO»-550, V**/Ti0,-3-70 y V*/Ti0,-3-550
respectivamente.

En la figura 20, se presenta la micrografia del nanocatalizador de TiO,-70, en
donde se puede observar una textura de aglomerados de particulas amorfas. El
tamafio promedio del aglomerado es de 125 nm, sin embargo las particulas
gue forman el aglomerado tienen un tamafio promedio de 10 nm.

SEl. " 20kV WDSmm S823 x50,000  0.5um

Figura 20. Micrografia del nanocatalizador de TiO,-70

Con el tratamiento térmico a 550°C el nanocatalizador TiO,-550 presenta una
textura de particulas semiesféricas, con tamafio promedio del aglomerado de
180 nm. Sin embargo, la figura 21 muestra particulas de forma uniforme en los
aglomerados, cuyo tamafno promedio de particula oscila en los 12 nm
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Figura 21 Micrografia del nanocatalizador TiO,-550

Al dopar el nanocatalizador de TiO,-70 con iones vanadio (Ill), el
nanocatalizador de V*'/TiO,-3-70 presenta una textura de particulas
aglomeradas. El tamafio promedio del aglomerado es de 100 nm y las
particulas que forman el aglomerado presentan un tamafio promedio de
particula de 13 nm, como se muestra en la figura 22.

i

Figura 22. Micrografia del nanocatalizador \/**/TiO,-3-70.

Al dopar el nanocatalizador de TiO,-550 con iones vanadio (lll), el
nanocatalizador de V*'/TiO»-3-550 presenta una textura de particulas
aglomeradas. El tamafio promedio del aglomerado es de 90 nm y las particulas
que forman el aglomerado presentan un tamafo promedio de particula de 15
nm, como se muestra en la figura 23.
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Figura 23. Micrografia del nanocatalizador V**/TiO,-3-550
9.5 Espectrometro de energia dispersiva (EDS).

Los resultados por SEM-DES muestran de forma semicuantitativa el porcentaje
de cada elemento (dtomo) presente en los nanocatalizadores sintetizados
(TiO,-70 y V**ITiO,-3-70) y tratados térmicamente a 550°C (TiO»-550 y
V**ITiO,-3-550).

El nanocatalizador de TiO,-70, presenta un 45.65% en masa de titanio respecto
a un 54.35% en masa de oxigeno, proponiendo la férmula minima TiO3¢. Esta
férmula respecto a la férmula teérica del TiO, nos indica que en el
nanocatalizador de TiO, se tiene casi el cuadruple de atomos de oxigeno. Se
especula que el doble de oxigenos presentes en la formula empirica es porque
el nanocatalizador se encuentra hidratado: [TiO,]—OH. Tabla numero 4.

Tabla 4. SEM-DES del nanocatalizador TiO,-70°C.

Elemento Porcentaje en masa | Porcentaje en atomos
Titanio (Ti) 45.65 21.91
Oxigeno (O) 54.35 78.09

Total 100.00

A 550°C, el porcentaje en masa de titanio es de 53.0 respecto al porcentaje de
oxigeno, de un 47.0. Tabla 7. La formula minima TiO,. Esta formula respecto
a la formula tedrica del TiO, nos indica que en el nanocatalizador de TiO, se
tiene casi el triple de atomos de oxigeno. Se especula que el triple de oxigenos
presentes en la féormula empirica es porque el nanocatalizador podria estar
todavia hidratado: [TiO,]—OH a esta temperatura, La hidratacion consiste en la
presencia de agua de cristalizacion. Tabla numero 5.
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Tabla 5. SEM-DES del nanocatalizador TiO,-550°C.

Elemento Porcentaje en masa | Porcentaje en atomos
Titanio (Ti) 53.00 27.36
Oxigeno (O) 47.00 72.64

Total 100.00

En los nanomateriales dopados con iones vanadio (lll) al 3% en peso y 70°C,
presenta un porcentaje de titanio de 45.66, oxigeno de 49.62 y de vanadio del
4.72, de acuerdo a la tabla 6. Los resultados nos indican la presencia de iones
V** en la malla del TiO,-70.

Tabla 6. SEM-DES del nanocatalizador V**/TiO,-3-70.

Elemento Porcentaje en masa | Porcentaje en atomos
Titanio (Ti) 45.66 67.73
Oxigeno (O) 49.62 25.25
Vanadio (V) 4.72 7.02

Total 100.0

El nanocatalizador tratado térmicamente a 550°C (V**/TiO,-3-550), presenta un
porcentaje de titanio de 57.62, oxigeno de 38.73 y de vanadio del 3.64, como
se indica en la tabla 7. Asi también se observa la presencia de los iones
vanadio (ll) en la malla del TiO,-550.

Tabla 7. SEM-DES del nanocatalizador V**/TiO,-3-550.

Elemento Porcentaje en masa | Porcentaje en atomos
Titanio (Ti) 57.62 32.55
Oxigeno (O) 38.73 65.51
Vanadio (V) 3.64 1.94

Total 100.00

El porcentaje en masa del titanio en los nanocatalizadores de TiO»-550
aumenta en un 7.35% respecto a los nanocatalizadores de TiO,-70 debido a la
deshidroxilacion del nanocatalizador [TiO,]-OH por el incremento en la
temperatura (de 70°C a 550°C). La misma explicacién se puede proponer la
disminucién en masa de los &tomos de oxigeno.

En los nanocatalizadores de TiO, dopados con iones de vanadio (lll), el
aumento en el porcentaje de masa del titanio para los nanocatalizadores de
V3*ITiO,-3-550 esta en funcién del tratamiento térmico de 550°C vy la
disminucién del vanadio puede ser funcion del proceso de difusion. Los atomos
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de vanadio presentan un volumen atémico de 8.78 cm®mol y el volumen
atémico de titanio es de 10.64 cm®mol; por lo que probablemente; los 4&tomos
de vanadio localizados en la superficie del TiO, se difundan hacia el volumen
interno del nanocatalizador poroso de TiO».

X. CONCLUSIONES.

1. Se sintetizaron los nanocatalizadores de TiO,-70 y V¥*/TiO,-1-70, por la
ténica de sol-gel.

2. Se trataron térmicamente los nanocatalizadores TiO,-70 y V¥*/TiO,-1-70
a 550°C (Ti0,-550 y V**/TiO,-3-550).

3. Los grupos funcionales presentes en los nanocatalizadores de TiO, a
70°C son de tipo alargamieto, flexion y deformacion (OH’, C-H; C-H; C-O
y Ti-O). El nanocatalizador de TiO,-550 solo presenta los modos de
vibracion correspondiente a las interacciones tipo flexion Me-O (Me:
metal).

4. En los catalizadores de TiO,-70 dopados con iones de vanadio (lll), se
presentan lo mismos modos de vibracion respecto a los nanomateriales
de Ti02-70.

5. En los nanocatalizadores de V**/TiO,-3-550 se presentan dos pequefias
bandas de absorcién: en 579.9 cm™ correspondiendo al modo de
vibracion Ti-O y en 538.3 cm™ que corresponde al modo de vibracién V-
O, mientras que en los nanocatalizadores de V*'/TiO,-3-70 solo se
observa una banda intensa correspondiente al modo de vibracién Ti-O.

6. Se obtienen nanocatalizadores cristalinos en fase anatasa para aquellos
gue estan tratados térmicamente a 550°C. Los nanocatalizadores a 70°C
son amorfos.

7. Se obtienen nanocatalizadores en forma de aglomerados de particulas
para todos los nanocatalizadores obtenidos. Los nanocatalizadores a
70°C son amorfos y los tratados térmicamente a 550°C son cristalinos
de fase anatasa.

8. El tamafo promedio de particula aumenta en funcion de la temperatura:
El nanocatalizador de TiO,-70 presenta un tamafio promedio de
particula de 10 nm y el tratado térmicamente a 550°C de 12 nm. De
forma similar para los nanocatalizadores V3*ITiO,-3-70 y V3+/Ti02-3-550;
de 13 nm (V**/TiO»-3-70) a 15 nm (V**/TiO»-3-550. Esto se debe por el
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aumento de la temperatura, en donde el nanocatalizador sufre un
proceso de sinterizacion.

9. Se justifica la presencia de los iones de vanadio (lll) en la malla del
nanocatalizador de TiO, a 70°C y a 550°C por el estudio de EDS.

10.El aumento en el porcentaje de masa del titanio y la disminucién en el
porcentaje en masa del oxigeno es por el incremento de la temperatura
de 70°C a 550°C, en donde el nanocatalizador se deshidroxila.

11.A disminucion en el porcentaje en masa del vanadio en funcién de la
temperatura se debe al proceso de difusion que presenta el vanadio
ubicado en la superficie del nanocatalizador poroso de TiO,, hacia el
volumen interno del mismo.

12.El valor de la energia de banda prohibida (Eg) en los nanocatalizadores
de TiO,, ligeramente disminuye en funcién de la temperatura, de 3.1 nm
(TiO2-70) a 2.9 nm (TiO,-550).

13.Dentro de los nanocatalizadores obtenidos, los méas efectivos y que
pueden dar un mejor rendimientro en la degradacion de sustancias
altamente contaminantes son los nanocatalizadores dopados con iones
vanadio (V**/TiO,-3-70 y V¥/Ti0,-3-550) vy los tratados térmicamente a
550°C (TiO»-550 y V**/TiO,-3-550), porque el valor de la energia de
banda prohibida disminuye de 3.1 eV (TiO,-70) a 2.4 eV (V¥/TiO»-3-
550).

XI. PERSPECTIVAS DEL TRABAJO.

1. Se propone mezclar los nanocatalizadores obtenidos en este trabajo de
investigacion con cemento portland (en diferentes proporciones de masa).

2. Caracterizar por las técnicas realizadas en este trabajo de tesis y por otras
técnicas experimentales como Raman, TPD, TPO, Adsorcién de CO, y piridina,
espectroscopia de masas, RMN, TEM de alta resolucion, Espectroscopia de
absorcion atdémica, entre otras. Principalmente las mezclas de cemento
portland y los annocatalizadores tratados térmicamente a 550°C.

3. Se propone aplicar los nanocatalizadores de cemento portland con vanadio en
TiO, a 550°C en procesos de control ambiental, en la disminucién de la
concentracion de gases altamente contaminantes de azufre y de nitrdgeno,
generados por la combustion de combustibles fosiles.
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