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RESUMEN

En los recientes 5 afios, el TiO2 ha sido uno de los fotocatalizadores y semiconductores mas
estudiados debido a su propiedad de dispersion de la luz; lo cual permite la fotodegradacion de
compuestos en el agua; por lo que ha habido una creciente atencion por incrementar su actividad
fotocatalitica a través de la formacion de micro/nanomateriales con morfologias cubicas,
esféricas y de tubos. Con esta ultima morfologia se pueden obtener foto materiales muy
eficientes, de peso ligero y apropiada dispersion de la luz. Una de las estrategias mas préacticas y
eficientes, sencillas y econdmicas para obtener microtubos de TiOa, es través fibras naturales
como soporte de los microtubos de TiO- a través de las reacciones de sol-gel. Dado lo anterior, en
este trabajo se reporta la preparacion de microtubos soportados sobre fibras de Ceiba aesculifolia
pretratadas a través de un proceso de inmersion de las fibras en precursores organometalicos. El
seguimiento del pretratamiento y la sintesis de los microtubos de TiO> se llevé a cabo por SEM,
FTIR, TGA, DSC, DRX. El estudio del comportamiento fotocatalitico de los microtubos de TiO»
se analiz6 mediante la degradacion del 4-Clorofenol en presencia de los microtubos de TiO2 y luz
UV. Como resultado se obtuvo que la Ceiba aesculifolia es una fibra celulésica natural de
estructura tubular muy larga de varios centimetros, con didmetros de 30 um, y espesor de paredes
muy delgadas de 1 a 2 um. Esta fibra hidrofobica, es renovable, abundante, biocompatible y
biodegradable. La fibra de Ceiba aln no cuenta con un valor agregado comparada con otras
fibras artificiales, por lo que se puede considerar incrementar su hidrofilicidad a través de
modificaciones quimicas y posteriormente el recubrimiento con agentes de modificacion para dar
origen a los microtubos de TiO2 que presentaran microestructuras densas tubulares con mayor
area superficial, enlaces O—Ti—O, fases anatasa y un porciento de degradacion mayor a los polvos

de titanio.Palabras clave: Fibra natural, Titanio, Caracterizacion, Fotocatalisis, Soporte.
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ABSTRACT
In the recent 5 years, TiO2 has been one of the most studied photocatalysis and semiconductors
due to its light scattering property; which allows the photodegradation of compounds in water;
Therefore, there has been increasing attention to increase its photocatalytic activity through the
formation of micro / nanomaterials with cubic, spherical and tube morphologies. This last
morphology can be obtained photo very efficient materials, light weight and appropriate light
scattering. One of the most practical and efficient, simple and economical strategies to obtain
TiO2 microtubes, is through natural fibers that support sol-gel reactions. Given the above in this
work, the preparation of microtubes supported by Ceiba aesculifolia fibers is proposed, which are
obtained through an immersion process of the pretreated Ceiba fibers, forming micro branches
for the generation of TiO2 microtubes. The pretreatment and synthesis of the TiO. microtubes
were monitored by SEM, FTIR, TGA, DSC, XRD. Photocatalytic degradation of 4-Chlorophenol
in the presence of TiO> and UV light microtubes. As a result it was obtained that Ceiba
aesculifolia is a natural cellulosic fiber of very long tubular structure several centimeters, with
diameters of 30 um, and very thin wall thickness of 1 to 2 um. This hydrophobic fiber is
renewable, abundant, biocompatible and biodegradable. In price, Ceiba fiber does not yet have an
added value compared to other artificial fibers, so it can be considered to increase its
hydrophilicity through chemical modifications and subsequently coating with modifying agents
to give rise to TiO> microtubes that they will present tubular dense microstructures with greater

surface area, O—Ti—O bonds, anatase phases and a higher degradation rate than titanium powders.

Keywords: Natural fiber, Titanium, Characterization, Photocatalysis, Support.
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Glosario
Morfologia: Disciplina que estudia y describe de las formas externas de un material.

Polimero: Macromoléculas formadas por la unién de unidades moleculares Ilamadas

monoOmeros.
Mondmero: Moléculas pequefias que se enlazan a otra para formar un polimero.

Fibra: Filamento que constituye los tejidos organicos de animales o vegetales, la cual es una
estructura o filamento longitudinal que al agruparse alcanza altas propiedades mecénicas.

Resistividad eléctrica: Cuantifica la fuerza con la que se opone un material dado al flujo de

corriente eléctrica.

Funcionalizacion: Modificacién de propiedades por la adsorcién de atomos o moléculas en las

paredes exteriores de los microtubos de Ceiba aesculifolia.

Hidrdlisis: Reaccion quimica entre una molécula de agua y otra de macromolécula, en la cual la

molécula de agua se divide y sus atomos pasan a formar union de otra especie quimica.

Condensacion: Reaccion entre dos moléculas que establecen una combinacion para formar un

producto, un proceso que también implica el desarrollo de una molécula de agua.

Fotolisis: Descomposicion quimica que, durante el proceso de fotosintesis, sufre una molécula

debido a la accion de los rayos ultravioleta.
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CAPITULO I. INTRODUCCION
1.1 Generalidades
El agua no sélo es parte esencial de nuestra propia naturaleza fisica y la de los demas seres vivos,
sino que también contribuye al bienestar general en todas las actividades humanas[1]. La
contaminacion del agua por contaminantes organicos se ha convertido en un problema importante
porque estas especies suelen ser toxicas y provienen de muchas fuentes diferentes: herbicidas,
pesticidas, colorantes y productos farmacéuticos[2]. En consecuencia, se deben eliminar estos
compuestos organicos porque su persistencia en el medio ambiente es un importante problema de
salud publica. [3]. La creciente preocupacion social sobre el impacto de los diferentes productos
quimicos en el medio ambiente se ha centrado en la busqueda de métodos mas efectivos de
eliminacién de contaminantes. Asi, una de las técnicas mas prometedoras es usar
fotocatalizadores para oxidar compuestos quimicos[4]. En los Gltimos cinco afios, el tema de
varios informes es el desarrollo de materiales enriquecidos con derivados de biomasa natural
hibridados con 6Oxido de titanio con el propdsito de mejorar la eficiencia fotocatalitica- la
respuesta a la luz visible [5-8].
La biomasa residual ha sido con mayor frecuencia el objetivo de convertirse en materia prima
renovable para la formacion de fotocatalizadores en las Gltimas dos décadas, ya que es rentable y
respetuosa con el medio ambiente[9, 10]. Segun informes anteriores, muchos materiales
fotocataliticos con rendimientos sobresalientes, incluyendo las nanoparticulas de 6xido de zinc
(Zn0), las nanoparticulas de 6xido de estafio (SnO») y las fibras de TiO2 [11-13].
Las fibras naturales pueden ser usadas como refuerzo y soporte para la generacion de nuevos
materiales debido a su alto rendimiento, sustentabilidad ambiental, biodegradabilidad, peso ligero
y bajo costo. El impacto de diversas técnicas de funcionalizacion de fibras naturales sobre las
caracteristicas de los polimeros resultantes ha sido discutido en diversos aspectos relacionados al
grado de adhesion, resistencia al cizallamiento interfacial, humectacion, resistencia mecanica,
estabilidad térmica, caracteristicas mecanicas-dinamicas, propiedades termo-mecanicas,
eléctricas, absorcion de agua entre otras[14].
La Ceiba es una fibra de origen natural que se obtiene del interior del fruto del arbol pochote
Ceiba, cuya especie se encuentra en los alrededores de la ciudad de Morelia, Michoacéan; aunque
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también se encuentra en otras zonas de México, como en los estados de Sinaloa, Nayarit, Jalisco,
Colima, Michoacén, Guerrero, Oaxaca, Chiapas, Puebla, Estado de México, Morelos, Veracruz, y
hasta el norte de la peninsula de Yucatan, Quintana Roo y en el este de Campeche. La Ceiba
pertenece a la familia de las Malvaceae, una familia formada por plantas herbaceas, subarbustos
o incluso pequefios &rboles, con hojas alternas pecioladas, simples, enteras, lobuladas o digitadas,
mas raramente palmatisectas y con estipulas de la cual derivan varios tipos de ceibas como la
ceiba aesculifolia y la Ceiba pentandra, ambas se obtienen del interior del fruto del arbol pochote
Ceiba y tienen gran similitud[15].

Sin embargo, la fibra Ceiba aesculifolia a pesar de que brinda un alto nivel de oportunidades en
el area del aislamiento termo-acustico ha sido escasamente estudiada y aprovechada. En base a lo
anterior, la presente investigacion tiene como objetivo estudiar el pretratamiento de la fibra y
posterior analisis de los microtubos de didxido de titanio (UTTiO2) obtenidos a través de un
proceso sol-gel[16].

La fibra de Ceiba es muy rentable gracias a su abundancia en el estado, por lo que se puede
considerar disminuir su hidrofobicidad a través de modificaciones quimicas para ser empleada

como soporte mediante el recubrimiento con agentes de modificacion[17].
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

Obtener microtubos de TiO2 (UT) empleado como soporte fibras de Ceiba aesculifolia

funcionalizada con grupos hidroxilos y carbonilos, que active su superficie para procesos de

condensacion sol-gel.

1.2.2 Objetivos particulares

a) Pretratamiento de la fibra Ceiba aesculifolia

Modificar la estructura cristalina de la fibra Ceiba a través de un pretratamiento en una
soluciéon bésica que habilite la funcionalizacion quimica para los procesos de
condensacion en el método sol-gel.

Determinar las modificaciones morfoldgicas, estructurales quimicas, térmicas y
cristalograficas de la fibra sometida a pretratamientos, mediante analisis por SEM, FTIR,
TGA-DSC, y DRX.

b) Obtener y caracterizar los microtubos de TiOo.

Obtener los microtubos de TiO. empleando el proceso sol-gel usando como soporte fibras
de Ceiba pretratadas.

Caracterizar la morfologia, estructura quimica, fase cristalina, comportamiento térmico de
los uT por medio de la microscopia electronica de barrido (SEM), espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), andlisis térmico mediante termo
gravimetria y calorimetria diferencial de barrido (TGA-DSC) y difraccion de rayos X
(DRX),

¢) Analizar la actividad fotocatalitica de los microtubos de TiO:s.

e Andlisis (UV-VIS) para el porciento de degradacion del 4-Clorofenol.
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1.3 Justificacion de la investigacion.
El diéxido de titanio es un compuesto de amplia aplicacion en la fotodegradacion de
contaminantes en aguas; sin embargo, las nanoestructuras a base de dioxido de titanio resultan ser
de costos elevados y tiempos de produccion altos. Por lo contrario, los microtubos de dioxido de
titanio pueden ser obtenidos a través de un método eficiente, sencillo y econémico como lo es el
método sol-gel, empleando biofibras como soportes que brindan a las microestructuras tubulares
de gran longitud una mayor resistencia mecanica y area superficial, ademas de grupos
funcionales altamente activos para los procesos de hidroélisis y condensacion en dicho método,

dando origen a estructuras de Oxido de titanio utiles para la remocion de impurezas en el agua.

1.4 Planteamiento del problema
La contaminacion del agua por contaminantes organicos se ha convertido en un problema
importante porque estas especies suelen ser toxicas y provienen de muchas fuentes diferentes
tales como: herbicidas, pesticidas, colorantes y productos farmacéuticos. Recientemente se han
estudiado las estructuras a base de titanio para la remocion de estos contaminantes mediante la
degradacién fotocatalitica. Al implementar un pretratamiento funcional quimico a la fibra Ceiba
aesculifolia e insercionar posteriormente sobre la misma un recubrimiento con 6xido de titanio,
se producirdn microtubos de TiO2 con una alta capacidad fotocatalitica a través de un proceso sol-

gel que resultara en la descomposicion de los contaminantes organicos.

1.5 Hipdtesis
Si se lleva a cabo un pretratamiento funcional quimico a la fibra Ceiba, que promueva la
generacion de grupos carbonilos e hidroxilos, asi como la remocion de grupos insaturados, habria
mayor disponibilidad y afinidad de sitios activos que formen reticulaciones por condensaciones
progresivas asociadas a los grupos de tetrabutdxido de titanio en el proceso de hidrolisis,
produciendo el recubrimiento de la fibra con éxido de titanio obteniendo asi, microtubos de TiO>

de mayor area superficial.
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CAPITULO Il. MARCO TEORICO

2.1 Polimeros

Los polimeros han estado presentes desde tiempos remotos, particularmente se usaban en la
construccion, el desarrollo de las herramientas prehistoricas y refugios; los cuales eran fabricados
por polimeros naturales como la madera y la paja. Dichos polimeros contienen celulosa la cual a
su vez esta constituida por unidades de glucosa. La ropa se hacia de piel y pelo de los animales,
los cuales contienen proteinas, que son biopolimeros de aminoacidos. Después de que se
aprendiera a utilizar el fuego, se empezaron a hacer utensilios de cerdmica y de vidrio, (polimeros

inorganicos naturales).

Los polimeros (derivado del vocablo griego poli', muchos; meros, parte) son macromoléculas,
formadas por muchas pequefias unidades simples que se repiten unidas por enlaces covalentes,
[lamadas mondmeros. Los mondmeros se unen entre si formando polimeros de variado peso
molecular. Los polimeros con un alto grado de polimerizacién o union de muchos monémeros se
denominan altos polimeros y los de bajo grado de polimerizacién se denominan oligomeros

(derivado del vocablo griego oligo’ que significa pocos)[18].

La union de monomeros de igual naturaleza a lo largo de la cadena origina polimeros que se
designan como homopolimeros (homo' significa igual o idéntico); ejemplo de ellos es el
polietileno, poliestireno y polipropileno. Por otro lado, los copolimeros se forman por la unién de
monomeros de distinta naturaleza (co' dos 0 mas); por ejemplo, el poli(acrilonitrilo-co-butadieno)

y el poli(estireno-co-butadieno)[19].

ﬂmmem
Polimero
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Figura 2.1 Estructura quimica que conforma a un monémero y a un polimero.
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La mayoria de las sustancias organicas presentes en la materia viva como las proteinas, la madera
la quitina, el caucho, las resinas, son polimeros; también lo son muchos materiales sintéticos
como los plasticos, las fibras (Nylon, Rayon), los adhesivos, el vidrio y la porcelana. El término
resina es frecuentemente usado para referirse a cualquier material en estado polimérico;
originalmente se referia a productos naturales sin embargo, se ha vuelto comun el uso de este
término para referirse a polimeros sintéticos, particularmente a los precursores de polimeros, tales

como resinas epoxi y fenolicas[20].

2.2 Arreglo de las cadenas polimericas

La cadena principal es la molécula polimérica en la que los a&tomos se arreglan a lo largo de la
misma cadena. En algunas ocasiones estos atomos estan enlazados a su vez, a pequefias cadenas
de atomos denominados grupos pendientes, los cuales son mucho mas pequefios que la cadena

principal[21].
a). Polimeros lineales

Estas moléculas consisten en largas cadenas de mondmeros unidos a lo largo de una cadena,

como se muestra en la figura 2.2.

Figura 2.2 Estructura de un polimero lineal.

b). Polimeros ramificados

Estos tipos de polimeros tienen cadenas secundarias que estan unidad a las cadenas principales,
como se indica en la figura 2.3. La ramificacion puede ser producida por impurezas o por la
presencia de mondmeros que tienen varios grupos reactivos. Los polimeros compuestos por
monomeros con grupos secundarios que forman parte del monémero como el poliestireno (PER)

o el polipropileno (PP), no se consideran polimeros ramificados.
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Figura 2.3 Estructura de un polimero ramificado.

c). Polimeros reticulados

Denominados como polimeros estructurados, en donde dos o mas cadenas estan unidas por
cadenas secundarias, como se muestra en la figura 2.4. Con un grado pequefio de
entrecruzamiento se obtiene una red poco compacta esencialmente bidimensional. Los grados
elevados de entrecruzamiento generan una estructura compacta tridimensional. El
entrecruzamiento es producido normalmente por reacciones quimicas. Un ejemplo de la
estructura entrecruzada bidimensional es el caucho vulcanizado, en el cual los eslabones estan
formados por atomos de azufre. Los plasticos termoestables son polimeros entrecruzados con una

estructura tan rigida que al calentarse se descomponen o arden en lugar de fundirse.
\f‘)
>
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Figura 2.4 Estructura de un polimero reticulado.

d). Polimeros tipo estrella

En ocasiones, los extremos de varias cadenas poliméricas se encuentran unidos a un centro
comun (figura 2.5). Los polimeros que presentan esta caracteristica, se les denomina polimeros

estrella y son usados como aditivos en aceites para motores[21].
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Figura 2.5 Estructura de un polimero tipo estrella.

2.3 Clasificacion de los polimeros

2.3.1 Seguin su composicion quimica

a). Polimeros orgéanicos

Son moléculas que contienen dtomos de carbono en su cadena principal como la celulosa, la cual
es un polimero natural constituido por unidades repetidas de monémeros de glucosa y cuya
estructura es cristalina. Este tipo de polimero organico suele ser resistente en la direccion de su

orientacion fibrosa y se utiliza como tela, papel e impermeabilizante[22].

b). Polimeros inorganicos

Son moléculas que no contienen a&tomos de carbono en su cadena principal. Algunos ejemplos de
ellos son las siliconas. El enlace que hay entre el silicio y el oxigeno es muy fuerte y flexible, lo
que les permite soportar altas temperaturas sin descomponerse pero tienen muy bajas

temperaturas de transicion vitrea.

c). Polimeros hibridos

Un material compuesto es un sistema integrado por una mezcla o combinacion de dos o mas
micro o0 macroconstituyentes que difieren en forma, composicién quimica y que son
esencialmente insolubles entre si. Asimismo, si los materiales compuestos son usados por sus
peculiares propiedades estructurales, la definicion de materiales compuestos se puede restringir a
aquéllos en los que una sustancia componente es el refuerzo (fibra o particula) soportado por la

otra fase que actia como material aglutinante[23].
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2.3.2 Segun su origen

a) Polimeros naturales

Durante la ultima década, los polimeros naturales (polisacaridos y proteinas) han sido
ampliamente estudiados y empleados como dosificadores para el suministro de medicamentos
como la insulina y otros de consumo oral. Los polimeros naturales normalmente se consideran
inocuos al ser aplicados in vivo y la mayoria de ellos ya estdn en uso como excipientes en la
industria farmacéutica. Particularmente los polisacaridos muestran una buena biocompatibilidad
y caracteristicas de degradacion enzimatica. Estos polimeros se pueden alterar quimica y
bioquimicamente, para ser empleados en donde se requiere un recubrimiento no toxico,
inofensivo, altamente estable, biocompatible y capacidad de gelacion, lo cual representa una

oportunidad para incorporarle farmacos de administracion oral, como las proteinas [24].

Los polimeros naturales los producen los organismos vivos como las plantas y animales, lo cual
permite que posean una notable biocompatibilidad. En general, los biomateriales que comprenden
polimeros naturales son biocompatibles con las células y los tejidos circundantes; tienen
excelente biodegradabilidad y provocan poca respuesta inflamatoria. Por lo tanto, los polimeros
naturales se han considerado como candidatos para biomateriales porque tienen factores

esenciales como biodegradabilidad, biocompatibilidad y no citotoxicidad[25].

b) Polimeros sintéticos

Los polimeros sintéticos son aquéllos obtenidos en laboratorio o en la industria. Algunos
ejemplos de polimeros sintéticos son el nylon, el poliestireno, el policloruro de vinilo (PVC), el
polietileno, etc. Los polimeros sintéticos son creados por el hombre a partir de elementos propios
de la naturaleza. Estos polimeros sintéticos son creados para funciones especificas y poseen

caracteristicas para cumplir estas mismas.

2.4 Fibras y sus caracteristicas

Los polimeros algunas veces estdn ordenados de manera regular y empaquetados, dispuestos en
cristales en un arreglo que les permite la formacion de una fibra. Esta estructura es un solido
relativamente flexible, con una pequefia seccion transversal y una elevada relacion longitud-

anchura, para ser clasificados en tres grandes grupos de fibras: naturales, artificiales y sintéticas.

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica




A pesar de que las fibras naturales han existido desde hace miles de afios, el descubrimiento de
las fibras sintéticas es un fendmeno relativamente nuevo. Estas ultimas se desarrollaron como una
manera de compensar algunas de las "deficiencias” que presentan las fibras naturales, como las
polillas, las arrugas, y el desgaste. Por ejemplo, fibras sintéticas como el rayon y el nylon se

produjeron aproximadamente hace 100 afios para aliviar tales deficiencias.

Las fibras vegetales son estructuras alargadas de seccion redonda, que se pueden clasificar segun
su origen en: fibras de la semilla, tallo fibras, fibras de las hojas y fibras de frutas. En
comparacion con las fibras naturales tradicionales, las fibras vegetales presentan como
principales ventajas: abundancia, bajo costo, baja densidad, absorcién de dioxido de carbono (del
medio ambiente), biodegradabilidad y regenerabilidad. Sin embargo, sus principales desventajas
son: una alta absorcion de humedad, baja resistencia a los microorganismos, baja estabilidad

térmica y propiedades mecénicas inferiores a las fibras sintéticas [14].

En la actualidad las fibras sintéticas se emplean entre otras areas en disefios de moda, accesorios
para el hogar, medicina, aeronautica e industria. Asi, existen fibras ingenieriles que pueden
emplearse en aplicaciones no consideradas hace algunos afios, las cuales conllevan la desventaja
de su lenta degradacion en el medio ambiente, lo cual representa un alto riesgo al fragil equilibrio

de la vida en el planeta [26, 27].

Las fibras naturales representan una alternativa en el aspecto ambiental y han estado adquiriendo
gran interés en la investigacion como refuerzo para la generacién de compuestos poliméricos
debido a su alto rendimiento, sostenibilidad ambiental, biodegradabilidad, peso ligero y bajo
costo. El impacto de diversas técnicas de funcionalizacion de fibras naturales sobre las
caracteristicas de los compuestos poliméricos resultante; ya que, mediante su funcionalizacién
por medios quimicos, se puede mejorar entre otras, el grado de adhesion, resistencia al
cizallamiento interfacial, humectacion, rendimientos mecéanicos, estabilidad térmica,
caracteristicas mecanicas dinamicas, propiedades termo mecanicas, eléctricas, absorcién de agua

entre otras [10].
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Existe una gran variedad de fibras naturales, entre las mas importantes estan aquellas que se
obtienen de los &rboles, arbustos y plantas. Estas son consideradas de gran interés debido a su

facilidad de obtencion y costo.

Muchas de las fibras naturales son producidas por familias de arboles, la familia Malvaceae, las
cuales estan ampliamente utilizadas para realizar preparados medicinales, tanto de hojas como

flores y frutos. Algunas también se cultivan en jardines como ornamentales [24].

2.5 Generalidades de la Ceiba aesculifolia

Existe una gran variedad de fibras naturales, entre las mas importantes estan aquellas que se
obtienen de los arboles, arbustos y plantas. Estas son consideradas de gran interés debido a su
facilidad de obtencién y costo.

Muchas de las fibras naturales son producidas por familias de arboles como lo son la familia
Malvaceae, las cuales son ampliamente utilizadas para realizar preparados medicinales, tanto de
hojas como flores y frutos. Algunas también se cultivan en jardines como ornamentales [28].

2.5.1 Familia Malvaceae

Familia formada por plantas herbaceas, subarbustos o incluso pequefios arboles, con hojas
alternas pecioladas, simples, enteras, lobuladas o digitadas, mas raramente palmatisectas y con
estipulas.

Las flores de las malvaceas son pedunculadas y hermafroditas por lo general; aparecen solitarias
en las axilas de las hojas, en fasciculos cimosos o axilares, mas raramente en racimos terminales,
ocasionalmente en espigas o umbelas. Tienen un epicaliz formado por piezas libres o soldadas,
que regularmente aparecen. El céliz es 5 - lobado o0 5 - 10 dentado, mientras que la corola consta
de 5 pétalos libres entre ellos, pero adnados a la base del tubo estaminal. Los estambres son
numerosos, monadelfos con los filamentos soldados en un tubo por cuyo interior pasa el estilo. El
gineceo tiene un ovario supero con estilos libres 0 mas frecuentemente soldados y estigmas
terminales y capitados o discoideos, decurrentes y alargados. El fruto es una capsula loculicida o
un esquizocarpo[29].

La Ceiba aesculifolia es una fibra de origen natural que se obtiene del interior del fruto del arbol

pochote Ceiba aesculifolia, cuya especie se encuentra en las proximidades de la ciudad de
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Morelia, Michoacén, las coordenadas del arbol son 19°44'04.0"N 101°13'42.6"W 0 19.734443, -
101.228506; aunque también se encuentra en otras zonas de México, como en los estados de
Sinaloa, Nayarit, Jalisco, Colima, Michoacan Guerrero, Oaxaca, Chiapas, Puebla, Estado de
México, Morelos, Veracruz, y en el norte de la peninsula de Yucatan, Quintana Roo y en el este
de Campeche[16, 30].

La fibra Ceiba aesculifolia presenta una estructura micro tubular hueca de longitudes mesurables.
De acuerdo a estudios previos de fibras descendientes de la familia malvacea semejantes a la
fibra Ceiba aesculifolia, estas estd constituida aproximadamente por un 59.6% de celulosa,
23.4% hemicelulosa y un 15.2% de lignina[31]. Actualmente no se le ha dado un uso fijo como
tal a esta fibra ya que ha sido escasamente estudiada, pero anteriormente era utilizada Unicamente
como relleno de almohadas[32]. Se producen abundantemente y se utiliza localmente como
relleno, material de flotabilidad, material absorbente de aceite o material de mezcla con otras
fibras de celulosa.

Su produccidn fenoldgica de la fibra Ceiba aesculifolia se muestra en la Tabla 2.1. En ella se
puede establecer que existe una generacion del fruto de por lo menos 8 meses al afio, lo que
permite advertir que la fibra puede tener una produccion muy constante en gran parte del afio y

con ello disponer de materia prima para diversos fines.

Tabla 2.1 Produccidn de flor y fruto del arbol pochote ceiba aesculifolia durante el ciclo anual.

Enero Feb. Mar. Abril Mayo Junio Julio] Ago. Sep. Oct. Nov. Dic.

Flor * * * * * * *

Fruto * * * * * * * *

*Disposicioén efectiva mensual

2.6 Caracteristicas de la Ceiba aesculifolia
En el analisis SEM se muestran las estructuras fisicas tubulares huecas de la fibra Ceiba

aesculifolia la cual presenta diametros de 10-30 um y paredes de 1 a 2 um [33].
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Figura 2.6 SEM de la fibra Ceiba aesculifolia.

Mediante el andlisis FTIR se determinaron los grupos funcionales que constituyen dicha fibra, los
cuales son caracteristicos de la celulosa, hemicelulosa y lignina los grupos, hidroxilo, metileno,
carbonilo y grupos glucosidicos[31, 33-36].

Por medio de los andlisis termogravimétricos se establecieron las temperaturas de degradacion las
cuales se encuentran de 250-335°C tales temperaturas son superiores o igual a la que presenta la
celulosa[33, 37].

La fibra natural presenta una alta resistividad eléctrica de entre 369 a 241 megaohms (MQ)

sometidas a 269 y 536 Volts respectivamente[33].

2.7 Funcionalizacion de la Ceiba aesculifolia

El proceso consiste en el cambio de la cristalinidad de la celulosa que constituye a las fibras de
Ceiba aesculifolia, asi como sus compuestos insaturados, sin reducir la calidad de la celulosa,
manteniendo el enlace glucosidico B (1-4) y conservando la estructura tubular de la fibra, solo

reduciendo la union intermolecular de las cadenas a través de los hidrégenos [38,39].

2.8 Proceso sol-gel

El proceso de sol-gel es una de las tecnologias mas apropiadas para preparar un revestimiento de
oxido fino. El interés sobre el uso del método sol-gel se debe a varias ventajas: buena
homogeneidad, facilidad de control de la composicion, baja temperatura de procesamiento,
recubrimientos de area grande, bajo costo del equipo y buenas propiedades Opticas[40-42]. En
particular, los procesos sol-gel son eficientes en la produccion de capas de 6xido delgadas,
transparentes y de multiples componentes de muchas composiciones en diversos sustratos,
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incluido el vidrio. El proceso sol-gel puede describirse como la creacion de una red de 6xidos por
reacciones de condensacion progresivas de precursores moleculares en un medio liquido [43, 44].
Hay dos formas de preparar revestimientos sol-gel: el método inorganico y el método organico.
El método inorganico implica la evolucion de las redes a través de la formacion de una
suspension coloidal (generalmente éxidos) y gelificacion del sol como suspensién coloidal de
particulas muy pequefias de entre 1-100 nm para formar una red en fase liquida continua[41].
Pero el método méas ampliamente utilizado es el enfoque organico, que generalmente comienza
con una solucion de metal monomeérico o alcoxido metaloide precursores M (OR) en un alcohol u
otro peso molecular bajo y disolvente organico. Generalmente, la formacion de sol-gel ocurre en
cuatro etapas: (a) hidrdlisis, (b) condensacién y polimerizacion de monémeros a formar cadenas
y particulas, (c) crecimiento de las particulas y (d) aglomeracion de las estructuras de polimero
seguido de la formacion de redes que se extienden a lo largo del medio liquido que resulta en
espesamiento, que forma un gel.

La hidrolisis como las reacciones de condensacion ocurren simultaneamente una vez que la
hidrolisis de reaccion ha sido iniciada, tanto la hidrolisis como las reacciones de condensacion
ocurren simultdneamente, generando subproductos de bajo peso molecular como el alcohol y el
agua. Al secarse, estas moléculas son expulsadas y la red se contrae a medida que la
condensacion adicional ocurre. Estos procesos son basicamente afectados por las condiciones de
reaccion iniciales, tales como pH, temperatura, relaciones molares de reactivos, composicion del
disolvente, etc. La formacion de sol-gel es valida para los silicatos alcoxidos inorganicos. De
hecho, los alcoxidos metalicos de titanio, zirconio, estafio o aluminio son mucho mas reactivos
hacia el agua que los alcoxisilanos debido a la electronegatividad mas baja y més alta acidez de
Lewis[45, 46].

2.8.1 Mecanismos de hidrolisis

El grupo alcoxido (OR)(OC4Hg) electronegativo, hace que el atomo metalico de titanio sea
altamente protico para el ataque nucleofilico, el alcoxido de titanio es por tanto extremadamente
reactivo en agua, conduciendo a la forma del 6xido hidratado o hidréxido.

La figura 2.7 muestra el esquema de una reaccién de hidrolisis de un alcoxido metélico. Los

procesos quimicos que estan involucrados en la formacion de una red de éxido a partir del
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alcdxido metalico son: la hidrdlisis y la condensacion como se indicé anteriormente, donde la
hidrélisis del alcoxido ocurre con la adicién de una solucion de agua/alcohol, resultado la

formacion de un grupo hidroxido reactivo, Ti(OH)4 (hidroxido de titanio cuatro).

=—1i—O0R —*®, =——1i—0H +4ROH

Figura 2.7 Proceso de hidrdlisis simple de un alcoxido metélico.

2.8.2 Mecanismos de condensacion

La condensacion es también un proceso complejo y puede ocurrir tan pronto como los grupos
hidréxido de titanio cuatro sean generados, teniendo asi la reticulacion de estos grupos altamente
activos con los grupos activos de la fibra Ceiba pretratada (figura 2.8).

]~.
Condensacion ~ 5 I\O\. :
N N
=Ti—OH4HO~ o1 HO- el
HO HO~ o
~OH ~OH

Figura 2.8 Proceso de condensacion de la fibra pretratada con el alcoxido hidrolizado.

Las reacciones de hidrdlisis y condensacién estan involucradas en la transformacion de un
precursor molecular en una red de 6xido. La estructura y la morfologia del éxido resultante
dependen de la contribucion relativa de cada una de las reacciones. Estas contribuciones pueden
ser optimizadas ajustando cuidadosamente las condiciones experimentales las cuales estan
relacionadas con los parametros internos, como la naturaleza de los grupos alquilicos y externos
como la relacién agua/alcéxido, pH (catalizados), concentracion, solvente y temperatura.

Los alcdxidos metélicos frecuentemente se disuelven en algun alcohol antes de que se lleve a
cabo las reacciones de hidrdlisis y condensacion, ya que el agua y el alcoxido normalmente son
inmiscibles. Aunque los solventes usualmente de idéntica cadena organica a los alcoxidos;

mejoran la miscibilidad.
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La relacion molar de agua/alcoxido es muy importante, pues de ella depende el tipo de producto
que se quiere obtener, el cual puede ser un monolito, fibras, peliculas y polvos. Por su parte, las
reacciones de condensacion son fuertemente aceleradas por medio de acidos inorganicos, donde
los productos obtenidos van a depender del mecanismo que controle el proceso y este, a su vez
dependa del pH al cual se trabaje. Existen tres regiones para estas zonas de trabajo[47].

pH<2, pH entre 2-7 y pH>7

2.9 Estructuras a base de TiO2

Ha habido un creciente interés sobre las aplicaciones de los fotocatalizadores, ya que la
fotocatalisis puede contribuir a procesos de eficiencia energética, limpios y sostenibles. Entre los
muchos candidatos de fotocatalizadores, el TiO2 es el material mas estudiado y actualmente es el
fotocatalizador mas utilizado para aplicaciones a escala industrial en términos de eficiencia de
fotoactividad y estabilidad[48].

El oxido de titanio (TiO2) tiene una excelente estabilidad quimica, alta resistencia mecénica al
calor, baja conductividad eléctrica, biocompatible y tiene buenas propiedades anticorrosivas[46,
49]. Este material presenta propiedades funcionales muy estables, ademas diversas aplicaciones
tecnolégicas como la catalisis y fotocatélisis debido a su capacidad de auto-limpieza,
descomposicion fotoasistida del agua[50-52]. También es usado en sensores para la deteccion de
contaminantes gaseosos y agentes quimicos[53, 54] y otros dispositivos de generacion de energia,
dada su propiedad como semiconductor[55].

Los materiales de diéxido de titanio (TiO>) se utilizan en una amplia gama de aplicaciones, como
fotocatalisis para la degradacion de contaminantes organicos en el aire y el agua, separaciones,
dispositivos sensores, pinturas y celdas solares sensibilizadas con colorante. Es un material
abundante, barato y no toxico, con un alto potencial para abordar las preocupaciones
ambientales[56-60]. Las propiedades del material de las nanoparticulas de TiO2 son una funcion
de la estructura cristalina, el tamafio de las nanoparticulas y la morfologia y, por lo tanto,
dependen en gran medida del método de sintesis. El TiOz existe en tres fases principales: anatasa
(tetragonal), brookita (ortorrombica) y rutilo (tetragonal). Todas sus estructuras se basan en la
conexion de losoctaedrosde TiOs. Aunque la estructura de la anatasa consiste

en octaedros de TiOe que comparten bordes, el entramado de rutilo y la estructura de brookita
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exhiben configuraciones que comparten esquinas y bordes (Figura 2.9 ). Estas fases se preparan
en un medio acuoso, pero debido a la metaestabilidad de la forma de brookita, su preparacion es
muy desafiante[61].

El rutilo es la fase estable; sin embargo, los métodos de preparacién en fase de solucion para
TiO2 generalmente favorecen la estructura de anatasa. Estas por la energia superficial y la
quimica precursora, donde el bajo tamafio de la particula y la energia de la superficie de la

anatasa es mas baja que la del rutilo y la brookita.

Las consideraciones de energia superficial describen con precision la observacion de un tamafio
de cruce de aproximadamente 30 nm donde las nanoparticulas de anatasa se transforman en
rutilo. En segundo lugar, la estabilidad de la estructura cristalina se ha explicado sobre la base de
un cuadro molecular, donde la nucleacién y el crecimiento de los diferentes polimorfos de TiO>
estan determinados por la quimica precursora, que depende de los reactivos utilizados. Un factor
que complica la comprensién de la formacién de nanoparticulas son las condiciones
experimentales utilizadas para la sintesis de las diferentes fases de TiO2, lo que dificulta la

comparacion de los mecanismos.

Se ha sintetizado nanoparticulas de anatasa por métodos en fase de solucién en ambientes
acuosos para una gran variedad de condiciones experimentales: usando un precursor de alcéxido,

la anatasa se forma por reaccion en soluciones acuosas de una variedad de &cidos o bases[62].

4}4} ™ S
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Anatasa Rutilo Brookita

Figura 2.9 Representacion de las formas anatasa, rutilo y brookita de TiO..
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El didxido de titanio se caracteriza por tener una banda prohibida (3.2 eV) que se extiende desde
la banda de valencia a la banda de conduccion[63]. Cuando el fotocatalizador recibe la energia de
un fotdn se produce la excitacion de un electrén en el fotocatalizador y éste gana la suficiente
energia para cambiar de nivel, de la banda de valencia a la banda de conduccion. Al mismo
tiempo se forma una vacante, un hueco, para cada electron que abandona la banda de valencia.
Estas dos especies que forman un par electron-hueco de electron viajan a la superficie del
catalizador, donde se pueden recombinar o participar en reacciones redox con las sustancias

adsorbidas en la superficie del catalizador[64].

Con la iluminacién UV, el TiO2 genera pares de agujeros de electrones y varios tipos de especies
reactivas de oxigeno, que pueden degradar casi todos los tipos de contaminantes organicos[4, 65].
Su alta actividad estéd directamente relacionada con la vida til prolongada de los portadores de
carga (electrones de banda de conduccidn y vacantes de electrones de banda de valencia) y la
separacion de carga espacial. Los electrones excitados son agentes reductores, responsables de la
formacion de iones radicales superoxido (*O2™ ) con O disuelto, y los agujeros que quedan en la
banda de valencia pueden reaccionar con el agua adsorbida (o los hidroxilos de la superficie) para
formar radicales hidroxilos muy reactivos (*OH). Estas ultimas han sido consideradas como las

principales especies activas que participan en las reacciones de oxidacion fotocatalitica.[56, 66].

La Figura 2.10 resume los procesos quimicos que ocurren en la superficie de un semiconductor
durante el proceso fotocatalitico. La reaccion se activa por la absorcion de un foton (EG) sobre la
superficie del semiconductor, con una energia mayor que el ancho de banda de energia prohibida
(gap), que genera el salto de un electron desde la banda de valencia a la banda de conduccion y
provoca la formacién de un par electron (e7) — hueco (h*) altamente reactivo (ecuacién 2.1)[35,
56].

TiO2+hv> ht+e  (2.1)

Si este par e-h" es capaz de migrar hasta la superficie ya sea por si mismo o activado por otros
pares e-h*, pueden permanecer alli en condiciones metaestables y participar en reacciones de
reduccién/oxidacién provocando la degradacién del contaminante. Alli donde se forme el hueco

(h™) tendra lugar la oxidacion del contaminante organico anclado en la superficie. Donde se
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genere el electron (e”) tendran lugar los procesos de reduccién. Si no es asi, se producira la
recombinacion y la energia sera liberada en forma de calor (recombinacion no radiativa) y en

algunos casos con emision de fotones (recombinacion radiativa)[66].

Banda de conduccion Banda de conduccion Banda de conduccion

P R —

E=hi>=E,
w -
b I .
Banda de valencia Banda de valencia Banda de valencia
() Electron
| Hueco
- Foton

Figura 2.10 Proceso fotocatalitico en un semiconductor.

2.10 Microtubos y nanotubos de TiOx.

Debido al desarrollo de las nanociencias y la tecnologia, los estudios sobre nanotubos (por
ejemplo, nanotubos de carbono) son mas recurrente. Sin embargo, el alto costo de los materiales
nanométricos ha generado una crecientemente preocupacion[67, 68]. Alternativamente, los
microtubos de forma similar con tamafio pequefio pero gran area de superficie especifica,
también son dotados de muchas propiedades excelentes como las ya mencionadas
anteriormente[69, 70].

En los dltimos afios, micro/nano materiales de TiO2 con morfologias interesantes de formas
cUbicas, esféricas y de tubos han atraido una atencién creciente[71]. Entre estos, los microtubos
de TiO2 han sido ampliamente investigados e identificados como uno de los candidatos mas
prometedores fotocataliticos debido a su estructura hueca, alta area de superficie, peso ligero,
bajo costo y dispersion de luz efectiva[63, 72, 73].
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Hasta la fecha, se han desarrollado varias estrategias para la preparacion de TiO,. Se han
desarrollado microtubos, incluyendo rutas sol-gel, deposicion quimica de vapor, pulverizacion
electronica, evaporacion de haz de electrones y deposicion de capa atomica[74].

Los nanotubos de TiO2 (NTT) han mostrado tener propiedades ain mas estables que el TiO2. En
la actualidad existen diversos métodos para sintetizar los NTT, entre los méas destacables se
encuentran la congelacion-secado, electrodeposicion, los métodos hidrotermales o sol-gel, la
anodizacion electroguimica simple y doble[75, 76] estos permiten obtener membranas compactas
formadas por nanoestructuras de TiO2 y lograr el maximo aprovechamiento del area superficial
de la placa metélica donde se forman. Ademaés, los NTT poseen tamafios determinados y fases
cristalinas especificas, lo cual puede modificarse durante la sintesis, aumentando asi su rango de
aplicaciones. Las propiedades de las membranas del NTT se deben principalmente a su
microestructura optimizada, transferencia directa de electrones y estabilidad de las vibraciones
mecénicas, lo que permite unirlas directamente a diversos sustratos. Sin embargo, para lograr
estas condiciones, es necesario contar con un método que permita combinar una gran eficiencia
en el area superficial de la placa con una estructura cristalina bien definida durante su
sintesis[77].

2.11 Métodos de caracterizacion.

a). Microscopia electronica de barrido (SEM)

Utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen ampliada de la
superficie de un objeto, permite la observacion y caracterizacién superficial de sélidos
inorganicos y organicos. Tiene una gran profundidad de campo, la cual permite que se enfoque a
la vez una gran parte de la muestra.

Esta técnica Optica aporta una imagen de la geometria, estructura, diametro y enredo de las
microfibras.

b). Espectroscopia infrarroja (FTIR)

Esta técnica se llevard a cabo en un rango de onda por medio de reflectancia total atenuada

(ATR) para conocer asi los grupos funcionales quimicos presentes.
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c). Analisis termogravimétrico (TGA)

Es una técnica en la que el material se somete a altas temperaturas a condiciones controladas
como velocidad de calentamiento y atmosfera; mide la pérdida de masa del material respecto a la
temperatura y mediante la derivada de la misma la temperatura de degradacion.

d). Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Es una técnica experimental dindmica que permite determinar la cantidad de calor que absorbe o
libera una sustancia, cuando es mantenida a temperatura constante, durante un tiempo
determinado, o cuando es calentada o enfriada a velocidad constante, en un determinado intervalo
de temperaturas.

Anélisis térmico que aporta punto de fusion y mediante un analisis de enfriamiento se obtienen la
cristalinidad.

e). Difraccion de rayos X (DRX)

La difraccién de rayos X es un fendmeno que se produce al interaccionar un haz de rayos X de
una determinada longitud de onda, con una sustancia cristalina. El haz incide en varias
direcciones debido a la simetria de la agrupacion de atomos y por difraccion, da lugar a un patron
de intensidades que puede interpretarse segun la ubicacién de los atomos en el cristal, aplicando
la ley de Bragg.

La difraccion de rayos X en muestras policristalinas permite la identificacion de fases cristalinas
puesto que todos los solidos cristalinos poseen su difractograma caracteristico, en su aspecto
cualitativo y cuantitativo.

f). Espectrofotometria UV-VIS

La superficie de los materiales tiene una gran importancia en el comportamiento optico. Cuando
un rayo de luz pasa entre dos medios con diferente medio con diferente indice de refraccion, una
parte de la luz se devuelve al primer medio (rayo reflejado) y el resto del haz pasa al segundo

medio con un cambio en su direccion de propagacion (rayo transmitido o refractado).

Un espectrofotometro de reflectancia mide la proporcion de luz reflejada por una superficie como

funcién de las longitudes de onda para producir un espectro de reflectancia.
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CAPITULO Ill. METODOLOGIA

3.1 Reactivos, compuestos y procedimientos

Tetrabutoxido

Agua desionizada

Alcohol butilico

de titanio

CAS No. 5593-70-4 7732-18-5 71-36-3
EINECS no. 227-006-8 - 200-751-6
Formula C16H3604Ti H>O C4H100
MOL. Peso. 340.33 18.02 74.12
Pureza 99 % 98.5 % 95 %
Apariencia Liquido claro  Liquido incoloro Liquido incoloro

transparente transparente
Punto de ebullicion 312°C 100 °C 116 - 118 °C

4-Clorofenol Clorito de sodio Acido acético glacial

CAS No. 106-48-9 7758-19-2 64-19-7
EINECS no. 203-402-6 \VVZ4800000 200-580-7
Férmula 4-(CI)C¢H,OH NaClO; C,H.,0,
MOL. Peso. 128.55 90.44 60.05
Pureza 100 % 99 % 100 %
Apariencia Sal blanca Sal blanca Liquido incoloro
Punto de ebullicién 220 °C 170 °C 116 - 118 °C

Nombre del producto

Acido clorhidrico

CAS No.
KEGG
Formula
MOL. Peso.
Pureza
Apariencia
Punto de ebullicion

7647-01-0
C01327

HCI
36,46
36 %

Liquido incoloro
48 °C

Nombre del producto

Fibra Ceiba aesculifolia

Apariencia

Algodon blanco amarillezco
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3.2 Procedimientos indicados segun los objetivos establecidos anteriormente.

Etapa 3.2.1 Funcionalizacion o pretratamiento de la fibra Ceiba aesculifolia

En un vaso de precipitado con 100 mL de agua mantenida a temperatura constante de 75 °C se
afiadieron y mezclaron 2 g de fibra Ceiba y por primera vez 1.5 g de clorito de sodio (NaClO,) y
2 mL de &cido acético glacial (AcOH). Transcurridos 30 minutos, por segunda vez se agreg6 1.5
g NaClO; y 2 mL AcOH. Siendo este ultimo proceso realizado dos veces maés, la reaccion
termind a los 120 minutos. Posteriormente, la disolucion se lavd con agua destilada hasta
alcanzar un pH neutro. En seguida, la fibra Ceiba es separada de la disolucién y es secada a 80
°C por 6 horas en una estufa con vacio. De esta forma se obtiene una fibra pretratada de color
blanco.

Etapa 3.2.2 Inmersidn de la fibra Ceiba aesculifolia pretratada.

Se prepard una primera solucion con 10 mL de tetrabutoxido de titanio (TBT) y 25 mL de alcohol
butilico a la cual se le agregd 0.5 g de fibra pretratada, para enseguida agitarla a 250 rpm, a 15 °C
por 20 minutos. Una segunda solucion se prepar6é con 25 mL de alcohol butilico, 1 mL de agua
desionizada y 2.5 mL de &cido clorhidrico (1 M) bajo agitacion de 250 rpm. a 25 °C por 5
minutos, registrandose el pH entre 3y 4.

Para la reaccidn sol-gel gota a gota y lentamente (para evitar la formacion de grumos) la segunda
solucion se agreg6 a la primera solucion a temperatura constante de 15 °C y el pH entre 3y 4
hasta la formacion del gel de TiO». Para el lavado se le vertié 50 mL de butanol, que 5 minutos
mas tarde fue extraido. Enseguida, se le agregd 50 mL de agua destilada, que posterior a los 5
minutos fue extraida. El producto fue secado en la estufa a una temperatura de 80 °C durante 6
horas y sinterizado a 500 °C durante 2 horas. El diagrama de este proceso que describe el

recubrimiento de la fibra Ceiba con el TiO2 se muestra en la figura 3.1.
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Figura 3.1 Preparacion de microtubos de TiO- a través de una ruta sol-gel.

3.3 Equipos de caracterizacion.

a). Microscopia electronica de barrido (SEM)

El Microscopio Electrénico de Barrido o SEM (Scanning Electron Microscopy) empleado fue un
equipo marca JEOL, modelo JSM-7600F el cual utiliza un haz de electrones en lugar de un haz
de luz a alta presion para formar una imagen ampliada de la superficie de un objeto bajo una
presion de vacio de 1X10°Pa.

b). Espectrometria infrarroja (FTIR)

Se utilizd el equipo Perkin Elmer Spectrum 400 con un rango de onda de 550 a 4000 cm™ y 32

escaneos por medio de reflectancia total atenuada (ATR).

c). Analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Equipo STA 449 F3 Jupiter en un rango de temperaturas de 30 a 600 °C. Se utilizé un peso
aproximado de 7 mg de fibra colocada en un crisol de aluminio con tapa perforada para la
obtencion de los termogramas. Se utilizé una atmosfera inerte de nitrégeno con una velocidad o

rampa de calentamiento de 10 °C/ min.
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d). Difraccion de rayos X (DRX)

Difractometro de rayos X Bruker D8 Advance con dptica primaria de espejo de Gobel y detector
de centello; los parametros que se utilizaron en el generador fueron Cu-Ka = 1.540 A; que
funciona a 40 KV y40 mA, ocupando © = 1° y un barrido Locked Coupled en 26 con un Rango
de [10°-90°] y un tamafio de paso de 0.08°/sg, utilizando una rejilla de apertura de 1 mm.

e). Espectrofotometria UV-VIS
Espectrofotometro UV-VIS, marca JENWAY, modelo 7305 Spectrophotometer, en un rango de
280 nm, longitud a la cual es presente la sefial del 4-Clorofenol, con una cubeta de medicion de 1
mL.
Se tomaron en cuenta los siguientes parametros para la degradacion fotocatalitica del 4-
Clorofenol en region ultravioleta.

v" Una solucion de 4-Clorofenol a 50 partes por millon (ppm).

v' 0.12 g de catalizador (uTTiO2 y TiO2 en polvo) /150 mL de la solucién de 4-Clorofenol

(50 ppm).
v" Tiempo de reaccién de 2 horas (120 minutos), con intervalos de medicion de 10 minutos
durante la primera hora y de 20 durante la segunda.

Lampara UV:

e Modelo Pen Raw

e Potencia eléctrica de 8W

e Longitud de 5.4 cm

e Diametro 0.6 cm

e Longitud de onda 254 nm

e Temperatura ambiente de 25 °C.

e Agitacion vigorosa y oxigenacion en exceso.
Se elabora una de la curva de calibracion en un rango de 10 a 70 ppm en intervalos de 10 ppm.

» Se trasladan los valores de absorbancia a valores de concentracion (ppm).

» Se calcula el porciento de degradacion fotocatalitica del 4-Clorofenol de acuerdo a cada

catalizador evaluado.
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Figura 3.2 Esquema del reactor de degradacién fotocatalitica.
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CAPITULO IV. RESULTADOS
4.1 Pretratamiento de la fibra Ceiba aesculifolia para el cambio de su cristalinidad
Se oxido la fibra Ceiba con NaClO», utilizando 2.04 g de fibra natural como se muestra en la
figura 4.1a de la cual se eliminaron compuestos fendlicos especialmente lignina y grupos
insaturados [79]. En el vaso de precipitado (figura 4.1b) se observa la mezcla en reaccion a

temperatura constante de 75 °C.

Figura 4.1 Pretratamiento de la fibra Ceiba con clorito de sodio y acido etanoico glacial.

Una vez terminados los 4 ciclos de reaccién, la fibra Ceiba de color amarillo contenida en el vaso

de precipitado (figura 4.1b), se lavé a vacié como se observa en figura 4.2.

Dado lo anterior se procedioé a llevar la fibra Ceiba lavada a la estufa para su secado, en el que
una vez seca y libre de humedad la fibra present6 una coloracion blanca en su totalidad con una
opacidad bastante evidente (figura 4.3b), esto indica que la fibra Ceiba esta libre en su mayoria

de compuestos lignocelulésicos e insaturados (acidos grasos) o ceras.
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Figura 4.2 Lavado de la fibra Ceiba pretratada hasta pH neutro.

Figura 4.3 Fibra Ceiba (a) antes y (b) después del pretratamiento.
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4.2 Analisis morfoldgico (SEM)

En la figura 4.4 se muestra el analisis por microscopia electrénica de barrido SEM de la fibra
Ceiba antes del pretratamiento quimico (figura 4.4a), a 1000x magnificaciones donde se puede
examinar la estructura hueca tubular en su caras longitudinal y transversal con sus respectivos
didmetros en promedio de 30 W, espesores de pared entre 1-2 p y longitudes en centimetros que
en comparacion a la fibra pretratada (figura 4.4b) muestra mas rugosidad en sus superficies,

destacando en ambas fibras la morfologia tubular hueca de forma intacta.

c==| SEI MAG: 1000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mal)

Figura 4.4 Micrografias SEM de la fibra Ceiba (a) natural y (b) después del pretratamiento.
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El comportamiento de la fibra Ceiba luego del pretratamiento quimico con NaClO2 no mostro
rupturas o deformaciones en su estructura hueca tubular, preservando una estructura firme y

adecuada para los procesos de inmersion en sol-gel, véase en la figura 4.4.

4.3 Andlisis de la estructura quimica (FTIR)

En la figura 4.5a y 4.5 b muestras los espectros FTIR de absorcion de la fibra Ceiba natural y
pretratada con NaClO; respectivamente. En ambas fibras a 3340 cm™ se determiné la sefial
caracteristica del grupo OH, la sefial a 2918 cm™ indicé la presencia del CH. Adicionalmente, las
sefiales a 1736 y 1236 cm™ son caracteristicas del grupo carbonilo C=0. Por otro lado, la banda
de absorcion a 1594 cm™ se atribuyé a los enlaces insaturados (4cidos grasos o ceras) C=C
ademas de compuestos aromaticos en la lignina, los cuales Unicamente se encuentran en la fibra
natural siendo muy notoria la ausencia de ellos en la fibra pretratada, mientras que las tensiones
del grupo C—O son obtenidas a 1033 cm™. Siendo todos estos grupos tipicos de la celulosa,
hemicelulosa y lignina[34, 36, 80-83].

La disminucion de la banda en 1594 cm™ en la figura 4.5b se atribuye al pretratamiento quimico,
donde son removidos los compuestos que dan la caracteristica hidréfoba a la fibra Ceiba natural
(figura 4.5a) [79, 84].
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Figura 4.5 FTIR de la fibra Ceiba, (a) natural y (b) pretratada.

En la Tabla 4.1 se indican estas sefiales.

Tabla 4.1 Sefiales FTIR de los grupos funcionales presentes en la fibra Ceiba.

Grupo funcional IR Tensiones tedrica (cm™) Tensiones reales (cm™)
OH 3700-3000 3340
CH 3000-2800 2918
C=0 1800-1500 1736
C=C 1680-1500 1594
C=0 1500-1200 1236
Cc-O 1200-650 1033
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4.4 Analisis térmicos mediante termogravimetria y calorimetria diferencial de barrido
(TGA-DSC)

El analisis TGA indica las temperaturas a las cuales comienza la degradacion en la fibra Ceiba
natural (figura 4.6) y pretratada con NaClO (figura 4.7) las cuales se encuentran en 263 °C y 252
°C respectivamente. Asi, disminuye de la resistencia a la temperatura de la fibra pretratada por la
pérdida de ciertos compuestos lignoceluldsicos y acidos grasos.

El estudio DSC establece la eliminacién de humedad en la fibra Ceiba natural y pretratada con
NaClO- con una temperatura de 80 °C y de 86 °C respectivamente. Ademas de presentar un area
especificada “achurada” la cual nos indica una determinada cantidad de humedad presente en
cada una de las fibras Ceiba estudiadas. Con estos anélisis se verifica la hidrofobicidad e

hidrofilicidad que presenta la fibra Ceiba antes y después del pretratamiento quimico.

De acuerdo a la derivada DTG, se establece que la degradacién para la fibra Ceiba natural y
pretratada comienza a 295 °C y 286 °C e respectivamente. Estas degradaciones indican la perdida
de grupos funcionales como lo son el hidroxilo y el metilo[33]. Sustentando asi la eliminacion de

compuestos lignocelul6sicos, fendlicos y grasos en conjunto con el andlisis FTIR.

100 .~ Comienzo: 263 °C Los [ 8
! .
80 - 00 [
/ T BBV e S i e i
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/ / —— TG (% Masa) 052
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| L
10 Pico: 295 °C — DSC (mW/mg) Lo
- _10 L
20 Pico: 80 °C B
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Figura 4.6 Analisis termogravimétrico de las fibras naturales.
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Figura 4.7 Anélisis termogravimétrico de las fibras Ceiba pretratadas.

4.5 Modificaciones cristalograficas (DRX)

En la figura 4.8 se observan los cuatro picos a alrededor de 26 =14 °, 20 =16.4 °,20 =22 ° y 20
= 34 ° corresponden a la reflexion en la familia de planos (-11-1), (00-3), (-2-20) y (-310)
respectivamente, tipicos de la celulosa tipo | [85-87]. La curva 4.8a representa la fibra Ceiba
natural dando como resultado una cristalinidad de un 25. 7 % mientras que la curva 4.8b sefiala la
fibra Ceiba aesculifolia con NaClO> atribuyéndole una cristalinidad de hasta un 62.5 %. De tal

manera que el tratamiento quimico prolongo la cristalinidad de la fibra hasta en un 36.8 %.
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Figura 4.8 DRX de (a) fibra Ceiba natural y (b) fibra Ceiba pretratada.
4.6 Obtencion de microtubos de TiO2 mediante el metodo sol-gel

La figura 4.9 representa la sintesis bajo agitacion moderada por el método sol-gel en bafio de
etilenglicol a 15 °C.

Figura 4.9 Proceso de reaccion sol-gel a temperatura constante de 15 °C.
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Una vez finalizadas las reacciones de esterificacion, la fibra Ceiba pretratada inmersa en la
solucidn liquida que en un inicio denotaba apariencia turbia de color blanco, present6 un aspecto

viscoso semitransparente con forma de gel, como se observa en la figura 4.10.

Figura 4.10 Proceso de esterificacion sol- gel finalizado.

Posteriormente de las reacciones de condensacion, y del lavado de la fibra inmersa en el sol de
TiO2 se obtuvieron fibras Ceiba con tonalidad marrén (indicios del recubrimiento), perdiendo su

forma dispersa que presentaba anteriormente (figura 4.11a) manteniendo una aglomeracion

aspera y compacta (figura 4.11b).
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Figura 4.11 fibra Ceiba (a) pretratada antes de la inmersion en el sol-gel y (b) después de los

procesos de inmersion en el sol de TiO,, lavada y secada.

4.7 Analisis morfologico de los microtubos de TiO2 (SEM)

La composicién de los microtubos obtenidos incluye celulosa y hemicelulosa en su mayoria, que
proporciona una buena estabilidad estructural[9]. Como se muestra en la Figura 4.12. Donde la
morfologia de los microtubos de TiO. preparados es similar a la estructura tubular de los
microtubos de la fibra Ceiba originales, con un didmetro promedio de 30 um y un espesor de
pared de 1a 2 um (figura 4.12a). De la imagen ampliada (figura 4.12b), se encontr6 que la pared
de los microtubos de TiO, esta formada por dos capas con rugosidades bastante diferentes. La
pared interna es claramente compacta y lisa, mientras que la pared externa de los microtubos de
TiO> esté cubierta por nanoparticulas de TiO2, formando una superficie rugosa en una disposicion

densa.
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Figura 4.12 Micrografias de la fibra Ceiba pretratada, inmersa en sol-gel de titanio antes del
sinterizado, (a) magnificacion a 1000X y (b) magnificacién ampliada a 2500X.

La figura 4.13 se encuentra los UT resultantes del proceso térmico a 500 °C que consiste en una
capa inorganica de dioxido de titanio y un nucleo organico de fibra Ceiba. El soporte natural se
degradd térmicamente, mientras que la capa de dioxido de titanio fue templada simultdneamente
para formar un microtubo de TiO2. Un minimo espesor del recubrimiento de dioxido de titanio
fue requerido para proporcionar suficiente recubrimiento para que los microtubos mantuvieran su

estructura tubular.

n

mTTT80O

BEl MAG! 1000 x HV: 15,0 kV WD: 24.0 mm SEI MAG: 5000 x HV: 16.0 kV WD: 24.0 mm !
Figura 4.13 Micrografias de la fibra Ceiba pretratada inmersa en sol-gel de titanio despues del

sinterizado.

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica

37



4.8 Andlisis de la estructura quimica de los microtubos de TiO2 (FTIR)

En la figura 4.14 se encuentra el espectro FTIR de la fibra ceiba pretratada e inmersa en el sol-gel
de TiO2 antes del templado en la cual se exhiben los picos caracteristicos de la celulosa como se
muestra en la figura 4.5 donde los enlaces localizados en las bandas 3343, 2900, 1734-1236 y
3034 cm? correspondientes a los grupos hidroxilo, metilo, carbonilos y glucosidico
respectivamente. Mientras que, en las bandas de 827, 667, 607 y 571 cm™ se localizan los grupos
caracteristicos del 6xido de titanio siendo correspondientes a los grupos Ti—OH, Ti—O para (667

y 607 cm™) y Ti—O—Ti respectivamente.

1034
4

Absorbancia (u.a.)

' I ' I ' I ' I ' I ' I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm™)

Figura 4.14 FTIR de la fibra Ceiba pretratada inmersa en sol-gel de TiO; antes del sinterizado.

En la figura 4.15 encuentra el espectro FTIR de absorcion de la fibra tratada con TBT bajo
templado de 500 °C en la cual se localizan las bandas correspondientes al didxido de titanio
ubicadas en 667, 607 y 572 cm™ respectivamente, lo que confirma la sintesis exitosa del

recubrimiento de dioxido de titanio [9, 88], ademas de esto, sefiala la usencia de los demas grupos
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gue componian a la fibra Ceiba (figura 4.14) antes del templado los cuales han sido eliminados

en su mayoria tras el tratamiento térmico.

Las sefiales correspondientes a los enlaces de titanio se encuentran en la tabla 4.2.

= 572«
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4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm™)

Figura 4.15 FTIR de los microtubos de diéxido de titanio después del sinterizado.

Tabla 4.2 Sefiales FTIR de los grupos funcionales presentes en los microtubos de diéxido de titanio

después del sinterizado.

Grupo funcional IR Tensiones tedrica (cm™) Tensiones reales (cm™)
Ti—OH 1630y 820 827
Ti—O 680-480 667y 607
Ti—O-Ti 550 572
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4.9 Analisis térmicos mediante termogravimetria y calorimetria diferencial de barrido
(TGA-DSC)

El proceso de descomposicion térmica de 30 ° C a 600 ° C del hibrido de fibra de titanio
templado anteriormente se muestra en la Figura 4.16. Concerniente al analisis TGA, la pérdida de
peso es considerablemente pequefia con respecto a las fibras Ceiba pretratadas con clorito de
sodio. Esto como resultado de la despolimerizacion que sufrio la fibra Ceiba al ser templada,
donde esta pequefia pérdida de peso se puede atribuir a cantidades minimas de materia organica
que pudo haber permanecido después del templado. Sin embargo, en la curva DSC se no se
encontraron transiciones terminas en el rango de temperaturas analizado, teniendo en cuenta que

la temperatura de fusion del TiO; es de 1710 °C.

100 0
- -2
95
g B
=
i 90 =
Q/ | _6 Z)/
O n
= o
85 -8
Masa residual: 81.78 % --10
80

T T T T T T T j T j T
100 200 300 400 500 600
Temperatura (°C)

Figura 4.16 TGA-DSC de la fibra Ceiba pretratada inmersa en sol-gel de TiO, después del
sinterizado.

4.10 Andlisis Cristalografico De Los Microtubos De TiO2 (DRX)
Desde el analisis DRX de los microtubos de TiO> (Figura 4.17), podemos ver los picos bien
definidos en angulos de Bragg de 25.3°, 37.7°, 48.0°, 53.8°, 55.0°, 62.6°, 74.0° y
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82.6°correspondintes a los planos (101), (004), (200), (105), (211), (204), (107) y (224)
reflexiones de la fase cristalina de anatasa (PDF, COD 7206075), incluyendo una cristalinidad de
hasta un 68.9 % de cristalinidad, valor obtenido del software del equipo. Ademas del Ti 'y O
también se observa una pequefia cantidad de elemento C (carbon) en el angulo de Bragg en 27.1°

y 29.1°, esto se debe a la difusion del elemento C de las paredes de la fibra Ceiba través del

proceso de calcinacion[89].
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Figura 4.17 DRX de la fibra pretratada inmersa en sol-gel de TiO, después del sinterizado.

4.11 Degradacién Fotocatalitica Del 4-Clorofenol En Regidn Ultravioleta (UV).

El andlisis fotocatalitico del 4-Clorofenol se realizé en un reactor de cristal de doble fondo,
contenido en él la solucién del aromatico organico y el catalizador de éxido de titanio como se
muestra en la figura 4.18. Se mantuvieron las condiciones de temperatura constante y

oxigenacion en exceso bajo agitacion vigorosa sobre las cuales se tomd una primera muestra

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica
R ——————

41



(tiempo cero) del proceso de fotolisis, asi como de los procesos de fotodegradacion con los

catalizadores de TiO; para ser analizadas mediante el espectrofotometro.

Figura 4.18 Reaccidn de fotodegradacién a tiempo cero.

Una vez tomada la medicién a tiempo cero se encendié la lampara de luz ultravioleta (UV)
(Figura 4.19) para comenzar el proceso fotocatalitico donde se tomaron las siguientes mediciones
en un intervalo de 2 horas (120 min.) para obtener un perfil de concentraciones en unidades de
absorbancia manométrica (Tabla 4.3) tanto para el proceso de fotdlisis como para el proceso de

fotodegradacion con los catalizadores de 6xido de titanio.

Tabla 4.3 Absorbancias obtenidas antes (tiempo cero) y durante del proceso fotocatalitico.

Absorbancia (hm)
Tiempo  Fotdlisis (F) HTTiO2 (UT) TiOz (TiOy)

(min)

0 0.466 0.5165 0.543
10 0.609 0.579 0.591
20 0.646 0.612 0.612
30 0.653 0.5945 0.618
40 0.644 0.552 0.617
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60 0.624 0.526 0.59

80 0.606 0.464 0.583
100 0.570 0.4385 0.551
120 0.558 0.349 0.486

Figura 4.19 Inicio de la activacion fotocatalitica mediante luz ultravioleta (UV).

Una vez obtenidos los valores de absorbancia para cada uno de los analisis fotodegradativos, se
procedio a preparar la curva de calibracion “concentracion Vs Absorbancia”, (figura 4.20) de
donde se obtuvo una ecuacion lineal para trasladar los valores de absorbancia de la tabla 4.3 a

valores de concentracién en ppm.

Tabla 4.4 Valores calculados en el espectrofotémetro para la curva de calibracién “Concentracion

Vs Absorbancia”.

Concentracion Absorbancia

(ppm) (nm)
10 0.1
20 0.169
30 0.265
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40 0.363

50 0.46

60 0.554

70 0.72
0.79 [—— curva de calibracién

— Regresion lineal

o
()]
1

o
a1
1

o
w
1

Ecuacion y =a+b*
Peso Sin peso

Suma residual 0.00357
de cuadrados

Correlacion de r 0.9938
Adj. R cuadrada ~ 0.98516
Valor Error estandar
Intercepto  -0.02771 0.02258
Pendiente  0.01009 5.04872E-4

Absorbancia (nm)
o
N

o
N
1

o
[
|

Absorbancia

10 20 30 40 50 60 70
Concentracion (ppm)

Figura 4.20 Curva de calibracion “concentracion Vs Absorbancia”.

A través de la curva de calibracion se obtuvo por medio de una regresion lineal, la ecuacion 4.1

para trasladar los valores de la tabla 4.3 a valores de concentracion.

Y =0.0101*X — 0.0277 (4.1)
Donde:
Y = Absorbancia (nm)
X = Concentracion (ppm)

De esta forma se puede despejar la concentracion de la ecuacion [4.1] y trasladar los valores
iniciales de absorbancia a valores de concentracion. VVéase los valores ajustados a concentracion
en la tabla 4.5.

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica

44



Ya ajustados los valores a la ecuacion 4.1 se trasladan los valores de absorbancia a valores de

concentracion (ppm), en cada proceso fotocatalitico para realizar las curvas de degradacion

fotocatalitica (figura 4.21) y posterior mente su calculo de conversién (Tabla 4.6).

Tabla 4.5 Concentraciones obtenidas antes (tiempo cero) y durante del proceso fotocatalitico.

Concentracion (ppm)

Tiempo Fotdlisis (F) Co  [Crl/[Co] TiO2 (TiOy) Co [C 1i02)/[Cq]
(min)
0 48.8811  48.8811 1 56.5049  56.5049 1
10 63.0396 1.2896 61.257 1.0841
20 66.7029 1.3645 63.3366 1.1209
30 67.3960 1.3787 63.9306 1.1314
40 66.5049 1.3605 63.8316 1.1296
60 64.5247 1.3200 61.1584 1.0823
80 62.7425 1.2835 60.4653 1.0700
100 59.1782 1.2106 57.2970 1.0140
120 57.9901 1.1863 50.8613 0.9001

Concentracion (ppm)

Tiempo UTTIO2 (uUT)

Co  [Cur)/[Cq]

(min)

0 53.8811  53.8811 1
10 60.0693 1.1148
20 62.4950 1.1598
30 61.6039 1.1433
40 57.3960 1.0652
60 54.8217 1.0174
80 48.6831 0.9035

100 46.1584 0.8566
120 37.2970 0.6922
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Figura 4.21 Degradacion fotocatalitica del 4-Clorofenol en region ultravioleta (UV).

*Donde x representa las concentraciones de: fotolisis, uTTiOz y TiO2,

o ., _ concentracién inicial-concentracion final
Yo de conversion =

+100 (4.2)

concentracion inicial

Tabla 4.6 Porciento de degradacion fotocatalitica.

Conversion (%)
uTTio,  30.78
TiO; 9.99
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CONCLUSIONES

1. Selogré habilitar la funcionalizacion quimica de la fibra Ceiba a través del pretratamiento
donde los compuestos insaturados en las fibras Ceiba tuvieron un papel clave en la parcial
hidrolisis del sol-gel de titanio.

2. Las caracterizaciones morfoldgicas y estructurales quimicas exhibieron que los

microtubos tanto naturales como pretratados conservan la morfologia tubular hueca
original de las fibras Ceiba, asi como los grupos funcionales altamente activos para los
procesos de hidrolisis y condensacion tales como los hidroxilos y carbonilos. Los analisis
TGA-DSC en la fibra Ceiba natural y después del pretratamiento, revelaron las
temperaturas de pérdidas de humedad. Por medio del TGA estas se encuentran en 80 °C y
86 °C respectivamente, esto denota la ligera resistencia a la temperatura de una fibra méas
hidréfila por la cantidad de humedad e hidroxidos estructurales contenidos en esta fibra
pretratada. También se establecieron las temperaturas de inicio de degradacion ubicadas
en 263 °C y 252 °C de acuerdo a la fibra Ceiba natural y pretratada. En base a los analisis
cristalograficos para las fibras Ceiba naturales y pretratada se obtuvo un incremento en la
cristalinidad de la fibra Ceiba pretratada de hasta un 36.8 % asi como la manifestacién de
los &ngulos caracteristicos de la celulosa tipo 1.

3. A través de las fibras Ceiba pretratadas se obtuvieron los recubiertos esperados por la
inmersion en sol-gel de TiO2 dando origen a microtubos de didxido de titanio.

4. Se encontraron morfologias tubulares huecas similares a las fibras Ceiba pretratadas con
didmetros en promedio de 30 um. Asi mismo se ubicaron los enlaces Ti-O y O-Ti-O
localizados en 667 — 607 y 572 cm™ respectivamente. En cuanto a los analisis térmicos
para los microtubos de 6xido de titanio, el analisis TGA presentd una ligera pérdida de
masa dada por trazas organicas de los microtubos de fibra Ceiba, mientras que en el
andlisis DSC no presentan transiciones térmicas a la temperatura de 600 °C. Una vez
templados los microtubos de diéxido de titanio, fue evidente la presencia de la fase
anatasa en el plano (101) y de sus demas angulos caracteristicos de la estructura
tetragonal del titanio en la fase mencionada con un 68.9 % de cristalinidad.

5. Mientras que en el anlisis de la degradacion fotocatalitica del 4-Clorofenol realizado a

condicion ambiente, se encontrd bajo estos parametros como estandar para ambas pruebas
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de manera sobresaliente una mayor degradacion por parte de los microtubos de diéxido de
titanio (UTTiO2) con hasta un 30 % de conversion en un lapso de 120 minutos en
comparacion con el oxido de titanio en polvo (TiO2) que presentd una conversion de un

10 % aproximadamente.

Este estudio ilustrd la utilidad de la novedosa ruta de inmersion en sol-gel como alternativa
ecologica a los métodos quimicos sintéticos convencionales para los microtubos de TiO2, lo que
garantiza que los materiales producidos sean ecoldgicos y econdmicos con excelentes

propiedades.
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APENDICES
EQUIPOS EMPLEADOS EN LA CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS

Equipo de Espectroscopia Electrénica de Barrido Equipo de Espectroscopia Infrarroja por
(SEM). Transformada de Fourier (FTIR).
Equipo de Analisis Termogravimétrico Equipo de Tratamiento Térmico a vacio.
(TGA-DSC).
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Equipo de Difraccion de Rayos X (DRX). Equipo de Espectrofotometria ultravioleta-
visible (UV-VIS)
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ANEXOS

Pattern: COD 7206075 Radiation: 1.54060 Quality: Quality Unknown

Formula O2Ti d 28 1 fix h Kk
Name 3.51720 25.302 999 -1 o] -1
Name (mineral) Anatase 243170 36.936 67 -1 of -3
Name (common) 2.37990 37.770| 210 0 of -4
2.33290 38.561 66 -1 -1 -2
1.89250 48.036| 271 -2 0 0
1.70090 53.857 168 -1 of] -5
Lattice: Tetragonal Mol. weight = 1.66660 55.058 162 -2 -1 -1
SG.: 141/amd (141) Volume [CD]= 13638 1.49350 62.098 27 2 -1 -3
gxm= 1.48130 62.667| 131 2 o] -4
= 1.36480 68.722 49 -1 -1 -6
a= 378500 Mok a0 1.33820 70.287 60| 2| -2 0
e
2 100000 [? ) 1.25070 76.034| 24| 3] 0| -1
gb 251509 1.18990 80.686 4 0 0] -8
1.17240 82.147 6 -3 of -3
1.16640 82.662 46 2 2 -4
Temperature of data collection: 298.00 K: ;10060 S0 L. o . £
1.06020 93.198 6 2 -1 -7
1.05170 94.181 21 -3 o] -5
1.04340 95.167 24 -3 2 -1
1.01870 98.253 18 -1 o -9
1.00740 99.750 1 2 ol -8
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