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RESUMEN

Actualmente, se busca desarrollar compuestos de energia de banda gap baja para ser
aplicados en fotocatalisis. Se eligié dopar el pentdxido de niobio con hierro, con el fin de
establecer la relacion entre sus propiedades estructurales, superficiales y dpticas, y posi-
bles aplicaciones fotocataliticas. Se prepararon polvos de Nb,O, dopados con Fe (al 2,5 %,
5%y 10 %, porcentaje en peso) por el método Pechini, buscando establecer las condicio-
nes de sintesis apropiadas para la conformacion de particulas de Nb,0.:Fe. Los polvos
fueron sinterizados a 600°C y 700°C por 2 h en aire y posteriormente fueron examinados
por TGA, DRX, MEB, espectroscopia de reflectancia difusa UV-vis y por el método BET. En
las muestras precalcinadas el analisis térmico permitio establecer el comportamiento del
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porcentaje de pérdida de peso en funcion de la temperatura. Se compararon los resultados
obtenidos para el 6xido no dopado, con los del Nb,O, dopado con Fe para analizar sus pro-
piedades cristalinas. Los difractogramas del Nb,O, dopado con Fe al 2,5 %y 5 %, sometido
a 700°C fueron similares al del Nb,0, no dopado, indicando que el Nb fue sustituido por
el Fey, por lo tanto, no se presentan variaciones considerables en la estructura del 6xido.
El tamano de cristalito de las particulas nanoestructuradas de Nb205 dopado con Fe, au-
menté en todos los casos cuando la temperatura de sinterizacion se incrementé de 600°C
a700°C. La energia de banda gap del Nb,O,: Fe disminuy6 con el incremento de |la tempera-
tura para las concentraciones de 2,5 % y 5 %. El valor del S,.. aumento con el incremento de
la concentracion de hierro. La muestra Nb,O,:Fe5 %, calcinada a 700°C, presento una Eg
de aproximadamente 2,69 eV y caracteristicas estructurales y superficiales que la hacen

promisoria para pruebas de desempefio fotocatalitico.

Palabras Clave: Nb,O.: Fe, fotocatalisis, método Pechini, tratamiento térmico, propiedades
estructurales.

ABSTRACT

At present, low band gap energy compounds are under development to be applied in photoca-
talysis. Niobium pentoxide was doped with iron to establish the relationship between its struc-
tural, surface and optical properties and its potential photocatalytic applications. Fe-doped
Nb205 powders were prepared (at 2.5, 5 and 10 %, weight percent) using the Pechini method
to create the appropriate synthesis conditions for the formation of Nb,0,:Fe particles. The
powders were sintered at 600 and 700 °C for two hours in air and subsequently examined by
TGA, XRD, SEM, UV-vis diffuse reflectance spectroscopy and the BET method. In pre-calcined
samples, the thermal analysis allowed to establish the behavior of weight loss percentage de-
pendent on temperature. Results obtained for non-doped oxide were compared with those of
Fe-doped Nb,O, to analyze its crystalline properties. The diffractograms of Fe-doped Nb,O, at
2.5and 5 %, subjected to 700 °C, were similar to those of non-doped Nb,O,. This suggests that
Nb was replaced by Fe and, therefore, there are no significant variations in the oxide structure.
The crystallite size of Fe-doped Nb,O, nanostructured particles increased in all cases when
the sintering temperature increased from 600 to 700 °C. The band gap energy of Nb,0,:Fe de-
creased with increased temperature for 2.5 and 5 % concentrations. The S, value increased
with increased iron concentration. The 5 % Nb,0,.Fe sample, calcined at 700 °C, showed an Eg
of approximately 2.69 eV and structural and superficial characteristics that make it promising
for photocatalytic performance tests.

Keywords: Nb,O.: Fe, Pechini method; photocatalysis; thermal treatment; structural properties.
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INTRODUCCION

En una reaccién fotocatalitica se emplea ra-
diacion ultravioleta (UV) o visible, para oxidar
CO, y H,0, los componentes organicos adsor-
bidos por un semiconductor [1]. Cuando un
semiconductor se ilumina con fotones, cuya
energia es mayor o igual a su propia energia
de banda gap (E), los absorbe, produciendo
una excitacion de electrones de la banda de
valencia (BV), a la banda de conduccién (BC)
(fotoelectrones) dejando en la BV huecos
(fotohuecos). Algunos de estos pares e-ht
(electréon-hueco) fotogenerados, migran hacia
la superficie del sélido, donde inician reac-
ciones de oxido-reduccién con las especies
adsorbidas. Entre los semiconductores mas
empleados en fotocatalisis heterogénea se
encuentran: TiO,, ZrO,, SnO,, CeO y Nb,0, [2],
caracteristicos por tener vacancias anionicas
0% en la red. En particular, el Nb,O, presenta
ventajas significativas en su desempefio foto-
catalitico debido a que, durante el proceso de
sintesis, es posible lograr el control de varia-
bles como la concentracion de los reactivos,
el pH, la temperatura y el tiempo, las cuales
inciden directamente en la estructura 'y la mor-
fologia del compuesto [3]. Por ejemplo, varios
estudios han mostrado que el Nb,O, presenta
propiedades fotocataliticas como oxidacion
selectiva de contaminantes organicos [4], [5],
fotodegradacion de tintes organicos y produc-
cion de hidrégeno [6].

El pentéxido de niobio (Nb,0,) es un com-
puesto inorganico, con E, de alrededor de
3,4 eV, que se utiliza principalmente en la
produccion de condensadores, niobato de
litio, vidrio Optico, ferroeléctricos y meca-
nismos electrocrémicos [7]-[10]. En general,
presenta una estructura poliédrica con 6 oxi-

genos alrededor de 1 niobio y estructuras
polimérficas basadas, en su mayoria, en ato-
mos de niobio coordinados octaédricamen-
te [11], [12] como lo son la forma TT a baja
temperatura, entre 500°C y 590°C (estruc-
tura pseudohexagonal); las formas T- y M-
temperatura media, hasta 900 °C (estructu-
ra ortorrémbica); y la forma H- temperatura
alta, entre 900 °C y 960°C (estructura mo-
noclinica). La estructura cominmente mds
encontrada es la monoclinica H-Nb,O,, cuya
celda unitaria contiene 28 atomos de niobio
y 70 de oxigeno, donde 27 de los atomos de
niobio estan coordinados octaédricamente y
uno tetraédricamente. [13]

En diferentes investigaciones se ha repor-
tado la influencia de un agente dopante en las
propiedades fisicoquimicas y fotocataliticas
del Nb,O.. En el trabajo de Falcomer et al. [14]
se reporta la preparacion de polvos cristalinos
nanomeétricos de Nb,0, dopados con tierras
raras, usando el método Pechini y oxalato
amoniacal de niobio, como precursor de parti-
da; posteriormente, este fue tratado a 600°C.
Los materiales alli obtenidos presentaron una
fase estructural con nanoparticulas rectan-
gulares, mostrando una longitud cristalina
promedio y un ancho de 26 y 19 nm, respec-
tivamente; entre todos los polimorfismos del
niobio, alli se detecto la estructura ortorrémbi-
ca. En el trabajo de Hu y Liu [15] un arreglo de
nanocintas de Nb,O, dopado con nitrégeno se
prepard, mediante procesamiento hidrotermal
y se sinteriz6 en atmdsfera de NH_; en este
trabajo se ajusta la temperatura de sinteriza-
cion para variar la cantidad de agente dopan-
te. Este sistema mostré una buena respuesta
en la evaluacion de su actividad fotocatalitica,
por lo que puede ser prometedor en procesos
de descontaminacion de agua. En otro trabajo
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[16] se sintetizo silica mesoporosa (SBA15)
soportada en pentdxido de niobio, a lo largo
de paladio (Il), obteniéndose los nanocom-
puestos PASBA y NbPdSBA. En este estudio la
impregnacion y estabilidad de los nanocom-
puestos obtenidos, se observo a través de las
técnicas FTIR, DRS/UV-Vis, XRD, XPS, BET,
TGA, SEM y TEM,; y la actividad catalitica se
analizé en oxidacion del benzhidrol/H,0,, en
fase liquida y a través de la fotodegradacion
de Rodamina-B bajo irradiacién con luz UV. En
esta investigacion se encuentra que la activi-
dad catalitica del nanocompuesto NbPdSBA
es mas alta en ambos procesos cataliticos y
ademas, que la reutilidad del catalizador tie-
ne un alto grado de eficiencia. La presencia
de agentes diferentes al 6xido también se re-
porta en [17]. En este trabajo se prepar6 por
molienda hexagonal una aleacion de Nb,O,,
Mn y Ni; posterior a un tratamiento térmico,
estos investigadores repitieron la molienda
en molino planetario, encontrando resultados
relevantes en tamafo de particula, hecho que
muestra uno de los efectos que puede exhibir
el 6xido con la presencia de un agente metali-
co, en el 6xido puro.

Es de interés actual desarrollar compues-
tos de energia de banda gap bajo, ya que se-
rian competitivos frente al 6xido de titanio
(Ti0,), material cominmente empleado en
aplicaciones fotocataliticas [18]. Buscando
mejorar su comportamiento en reacciones
de Ooxido-reduccion, para degradar com-
puestos organicos en solucién acuosa y ser
activo con la luz visible, se eligié dopar el
pentdxido de niobio (Nb,0,) con hierro (Fe)
a distintas concentraciones en peso (2,5 %,
5%y 10 %) empleando el método Pechini,

gue consiste basicamente en la formacién
de un quelato entre los cationes metalicos
(en este caso niobio contenido en sales di-
sueltas), en solucién acuosa con un 4acido
carboxilico [19]. Se eligié el Nb,O, ya que, a
pesar de tener un valor de E, mas alto que el
del TiO,, tiene las ventajas de no ser toxico,
sencilla separacion de la solucion reaccién
lo que se traduce en alta recuperabilidad del
medio acuoso y posterior reutilizacion. Ade-
mas, se eligié el Fe debido a que sus subca-
pas d incompletas lo hacen mas atractivo de
utilizar como impureza en semiconductores,
volviéndolos materiales de energia de banda
gap mas angostos. Esto les confiere mayor
susceptibilidad a la radiacién visible, hecho
que favoreceria el desempefio fotocatalitico
de Oxidos como el Nb,0,.

El estudio propuesto permitié establecer
indicios sobre el comportamiento de propie-
dades estructurales, superficiales y opticas
del Nb,O, con la inclusion de iones Fe; se
analizé la posibilidad de sustitucién de ca-
tiones Nb®*, en la red cristalina del éxido [18],
con lo que se exploré la factibilidad de que
solo los cationes pentavalentes de niobio
pudieran ser remplazados. En general, se in-
vestigé el efecto de la concentracion del do-
pante y de la temperatura de cristalizacion
en las propiedades estructurales, emplean-
do Difraccion de Rayos X (DRX) morfoldgi-
cos, a través de Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB), y superficiales, por medio
de fisisorcion de nitrégeno, del Nb,0O, a tra-
vés de la sintesis del sistema Nb,O.:Fe (a
concentraciones en peso del 2,5 %, 5 %y 10
%) por el método Pechini.
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2. MATERIALES Y METODOS

Modificando el procedimiento reportado en
[20], se prepararon soluciones acuosas de
citrato de niobio y del dopante metalico para
las distintas concentraciones en peso (2,5 %,
5%y 10 %), el nitrato de hierro nonahidrata-
do (Merck), completamente solubilizado en
agua destilada, se adicion6 a cloruro de ni6-
bio (Merck 98 %), totalmente solubilizado en
agua destilada; posteriormente se adiciond la
dilucién anterior a acido citrico (Panreac 99,5
%) diluido en agua destilada, bajo agitacion
constante y sometido a una temperatura de
90°C. Transcurrida media hora se adicioné eti-
lenglicol (Panreac 99,8 %), para que ocurriera
una reaccion de poliesterificacién; se mantu-
vo constante la temperatura hasta que se con-
formo la resina. Luego, la solucién precursora
se sometié a una pre-calcinacion a 300°C (a
una tasa de calentamiento de 1,2 °C/min); el
material resultante se sometié a molturacion
en mortero de agata. Para la cristalizacién de
las particulas se emplearon temperaturas
de 600°C (a una tasa de calentamiento de 4,8
°C/min) y 700°C (a una tasa de calentamiento
de 5,6 °C/min).

Para el analisis estructural de las muestras
y la determinacidn de las fases cristalinas se
emple6 un Difractémetro Xpert PANalytical
Empyrean Serie Il Alpha 1 con radiacién Cu
Ka2, A = 1,54442 A, operando a 40 mA, a un
paso de 0,05° en 50 segundo, en un rango 26
de 5-80°. La identificacion de las fases cris-
talinas se realiz6 usando el software X'Pert
HighScore PANalytical y la identificacion
del Nb,O, y de la presencia del Fe, se realizo
contrastando los resultados obtenidos con
los almacenados en el Power Difraction File
(PDF). Con el fin de detectar cambios fisicos

y quimicos del éxido dopado (Unicamente
precalcinado), en funcién de la temperatu-
ra, mientras que esta sujeto a un programa
controlado de temperatura, se midieron por-
centajes de pérdida en peso en funcién de
la temperatura, a través de un equipo DSC/
TGA y aplicando una tasa de calentamiento
de 10°C/min. Las curvas se analizaron con el
software TA Instruments Universal Analysis
2000. Para realizar el andlisis morfolégico de
los materiales obtenidos, se empled un Mi-
croscopio Electronico de Barrido FEI QUANA
200, operando a 5,0 kV. Se determin¢ la ener-
gia de banda gap de las muestras obtenidas,
a partir de los espectros de reflectancia con-
seguidos con espectrofotémetro UV-vis Cary
5000 en el modo de reflectancia difusa. Fi-
nalmente, para obtener medidas del area de
superficie especifica, S, tamafio y volumen
de poro, se utilizé6 el método de Brunauer
Emmett Teller-BET empleando adsorcion de
Nitrégeno en un equipo Micromeritics ASAP
2020 a 77 K.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Las muestras de Nb,O, se caracterizaron por
su coloracion blanca y las de Nb,O,Fe
por poseer una tonalidad naranja, debido a
la incorporacion del dopante, la cual se in-
crementd aumentando la concentracion del
mismo. Con el incremento en la concentra-
cion de Fe en el Nb,O, se aumenta la con-
centracion de portadores que cambian la
configuracién energética del sistema, esti-
mulando la produccién de transiciones de
excitaciéon que pueden llegar a absorber en
el visible, especificamente a longitudes de
onda mas larga. En este caso los portadores
son huecos debido a que la subcapa 3d del
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hierro se encuentra incompleta. Esta impu-
reza aceptora se ubica cerca de la banda de
valencia, facilitando la movilidad electronica
hacia la banda de conduccién, lo que se pue-
de interpretar como una disminucion de la
energia de banda gap del sistema, como se
vera mas adelante.

3.1 Analisis de DRX

Los difractogramas de la figura 1 correspon-
den a (a) los polvos de Nb,0, no dopado, so-
metido a 600°C y 700°C y (b) los polvos de
Nb205 dopado con Fe al 5 %, bajo los mis-
mos tratamientos térmicos. Los difractogra-
mas de la figura 1 (a) permiten inferir que,
a 600°C los sdlidos cristalizaron bajo la es-
tructura hexagonal y a 700°C cristalizacion
bajo la estructura ortorrémbica, acorde con
los PDF No. 28-0317 y No. 30-0873, respecti-
vamente. Se destacan los picos de la estruc-
tura ortorrombica ya que es esta la que, para
el caso del pentoxido de niobio, presenta
mejor comportamiento fotocatalitico.

De los difractogramas de la figura 1 (b)
se pudo establecer que las estructuras pre-
dominantes son las asociadas al Nb,O, no
dopado. A pesar de que los picos presenten
un ensanchamiento mayor, sus posiciones
corresponden a las estructuras hexagonal y
ortorrdmbica, respectivamente. También se
aprecia como la intensidad de los picos
se incrementa con el aumento de la tempe-
ratura de sinterizacion, lo cual es un indica-
dor de una mayor cristalizacion. Teniendo en
cuenta estos aspectos, los picos en comun
identificados en el difractograma, indican
que el Fe sustituye al Nb sin variaciones es-
tructurales drasticas. El difractograma de los

sélidos que contenian Fe al 2,5 %, sometido
a 600°C, permitio establecer que la muestra
presentaba cristalizacion, bajo una fase ma-
yoritaria con estructura hexagonal.

En la figura 2 se presentan los difractogra-
mas de los solidos de Nb,0, no dopado y do-
pado conFe al 2,5%,5 %y 10 %, sinterizados
a 700°C. En estos difractogramas se aprecia

(a) Nb, O, no dopado
001 180
6] 181
g 002 182 .
k) 380 381 700 °C
B
2
[J]
E
600 °C

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
26()

(b) | Nb, O, no dopado con Fe al 5%

& ® Estructura hexagonal
& Estructura ortorrémbica
% Fase secundaria asociada al hierro

Intensidad (u.a)

600 °C

e
-

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
26(°)

Figura 1. (a) Difractogramas de los polvos de Nb,O,
no dopado, sinterizados a 600°C y 700°C. Se desta-
can las posiciones de los picos mas notables en la
fase con estructura ortorrombica. (b) Difractogramas
de los polvos de Nb,O, dopado con Fe al 5 %, some-
tidos a tratamientos térmicos de 600°C y 700°C.
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cémo el incremento en la concentracién del
dopante, afecta la intensidad de los picos aso-
ciados a la fase que exhibe el pentéxido de
niobio no dopado, ademas de la aparicion
de picos diferentes a los asociados con la
estructura ortorrombica del Nb,O,. De esta
manera, a pesar de que es posible que se dé
la sustitucion del niobio por el hierro, este ulti-
mo se segrega como una fase secundaria, lo
cual se verifica a través de los resultados de
difraccién de rayos X. Los picos asociados a
esta fase secundaria se indican en la figura 2.
Para los dopajes 2,5 % y 5 %, se identificaron
picos asociados al 6xido Fe,O,, acordes con
el PDF No. 19-0615; y para el dopaje al 10 %,
se identificaron picos asociados al 6xido
Fe,O,, de acuerdo con el PDF No. 26-1136.

37y

* & Estructura ortorrémbica
4 Fase secundaria asociada al hierro

10%

Intensidad (u.a)

BRI

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
26(°)

Figura 2. Difractogramas de los polvos de Nb,O, no
dopado y dopado a tres distintas concentraciones,
sinterizado a 700°C.

Para analizar el crecimiento cristalino de
los polvos obtenidos se calculé el tamafio
de cristalito (L) con la ecuacion (1) de Scherrer:

L = KA/(BcosB) (M

Donde K es el factor de forma, 0,9 para
un L tomado como la dimension del volumen
promedio de un cristal, perpendicular al pla-
no de difraccion hkl; A es la longitud de onda
usada; 6 el angulo de difraccién de Bragg,
medido para el pico hkl; y B representa el va-
lor del ancho completo a la mitad de la altura
(sigla en inglés FWHM por Full width at half
maximum), medido en radianes sobre el eje
26 [21]. La linea elegida para estimar L co-
rresponde a la de maxima intensidad en el
difractograma (180). En la Tabla 1 se presen-
tan los valores obtenidos para el tamano de
cristalito.

Los resultados presentados en la tabla 1
indican que el crecimiento cristalino se ve
favorecido con el incremento en la tempera-
tura de cristalizacion, lo cual se debe al pro-
ceso de transformacion de energia térmica
en energia necesaria para formar cristales
de mayor tamafio. Para el caso de las mues-
tras dopadas y sinterizadas a 600°C, el tama-
fo de cristalito disminuye con el aumento de
la concentracion del dopante, acorde con los
difractogramas obtenidos, ya que el Nb,O:Fe
se aleja de la cristalinidad alcanzada por el
Nb,O. no dopado. A 700°C el crecimiento
cristalino de la muestra dopada al 5 % es
comparable con el del 6xido no dopado, he-
cho que hace de esta muestra promisoria, en
pruebas de desempefo fotocatalitico. Para
el caso de la muestra Nb,O.:Fe10%-700°C se
obtiene un valor de L alto, posiblemente de-
bido a que parte del Fe esté formando fases
secundarias, por ejemplo, la hematita, con
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Tabla 1. Tamafio de cristalito estimado por la ecuacion de Scherrer desde los datos de DRX de
los polvos de Nb,O, no dopado y dopado con hierro.

No dopado Fe25% | Fe:5% | Fer0%
Temperatura Tamaiio de cristalito (nm)
600°C 16,14 18,63 13,21 12,13
700°C 18,16 22,11 18,15 20,74

3.2 Analisis TGA

En la figura 3 se presentan las curvas de
porcentaje en peso perdido, en funcion de la
temperatura para las muestras precalcina-
das de Nb,O,, dopadas con Fe al 2,5 %, 5 %
y 10 %. En estas se distingue una region so-
bresaliente de pérdida de peso entre 320°C
y 500°C, asociada a las temperaturas de ini-
cio y finalizacion de descomposicion de es-
pecies organicas (provenientes del template
organico empleado en la sintesis) aun pre-
sentes en el sistema, que es todavia amorfo.
Comparando, de manera general, el porcen-
taje en peso perdido en cada muestra, se evi-
dencia que la muestra que mas peso pierde
es la muestra Nb,O,:Fe5 % y la que menos
peso pierde es la Nb,O,:Fe2,5 %. Con estos
analisis se determiné que la temperatura ele-
gida para la precalcinacion de los materiales,
300°C, fue adecuada. Asi, el crecimiento de
las particulas de Nb,O.:Fe estuvo influen-
ciado por la descomposicion térmica de los
precursores empleados y como se ve en la
figura 4, los polimeros presentes promovie-
ron la formacion de granos, luego de los tra-
tamientos térmicos finales empleados.

3.3. Analisis de imagenes obtenidas
por MEB

En la figura 4 se observan las imagenes obte-
nidas con MEB de las muestras de (a) Nb,O,

no dopado y de Nb205:Fe dopado al (b) 5
% y (c) 10 %, sinterizadas a 700°C. (La ba-
rra guia en las imagenes es de 5 pm, para el
caso (a); y 2 um para (b) y (c)). Se distingue
la presencia de granos grandes que, en con-
cordancia con los resultados obtenidos de
DRX, tienen nanoestrucutra interna con una
distribucion de tamafo de cristalito nanomé-
trica, indicando que el tratamiento térmico a
700°C por 2 horas favorece el crecimiento de
granos nanomeétricos. No fue posible estable-
cer la distribucion del tamano de grano, pero
se infiere que esta varia con la concentracién
del dopante. En general, la conformacién de
granos nanométricos confirma el hecho
de que pre-calcinando el polimero rigido como
precursor, se obtienen particulas compuestas
de nanoestructuras [22].

3.4 Analisis de medidas de
espectroscopia de reflectancia
difusa UV-vis

En la figura 5 se presentan los espectros
de reflectancia difusa para las muestras de
Nb,O, dopado con Fe al 2,5 %, 5 % y 10
%, sinterizadas a (a) 600°C y (b) 700°C. En
estas se aprecia una considerable reduccion
en el valor de la reflectancia a, alrededor de
710 nm para el caso (a); y 520 nm, para el
caso (b).

El valor de la energia de banda gap, Eg,
de las muestras analizadas por reflectancia
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Figura 3. Curvas de porcentaje en peso, en funcion
de la temperatura; determinadas por TGA para las
muestras precalcinadas de Nb,O,, dopadas con Fe al
2,5%,5%y 10 %.

difusa, se obtuvo utilizando el método de Ku-
belka-Munk, empleado en [23]; a partir de los
datos de reflectancia se obtuvo la funcién
de Kubelka-Munk, F(R), y posteriormente se
grafico [F(R)hv]? en funcién de la energia hv,
para obtener asi la energia de banda gap.
Los valores de energia de banda gap obte-
nidos para las muestras dopadas, presenta-
dos en la tabla 2, son menores que 3,4 eV

(generalmente reportado para el Nb,O,), de-
bido al comportamiento conductor del hierro.
Estos valores hacen que el sistema Nb,O,:Fe
sea un buen candidato para desarrollar prue-
bas de desempeno fotocatalitico. Los valores
obtenidos muestran una tendencia a dismi-
nuir con el incremento de la temperatura de
calcinacion, para la muestra Nb,O,:Fe 10 %-
700°C, hecho que puede atribuirse a la exce-
siva presencia de Fe. En cuanto a las mues-
tras obtenidas al 2,5 % de presencia de Fe,
se aprecia una tendencia de estabilidad en el
valor de la energia de banda gap. El anali-
sis optico permitié establecer que la muestra
Nb,O,:Fe 5 %-700°C es la mejor candidata
para desarrollar pruebas de desempefo foto-
catalitico, esto acorde con los resultados del
analisis estructural de la muestra. Se puede
esperar de esta una mejor activacion bajo ra-
diacion visible y asi posiblemente, un mejor
desempenio fotocatalitico.

3.5. Analisis de fisisorcion de nitrégeno

En la tabla 3 se presentan los resultados de
area superficial especifica, S,.,, volumen
de poro y tamano de poro determinados al

someter los sdlidos, cristalizados a 700°C, a

Figura 4. Imagenes SEM de los polvos de (a) Nb,0, no dopado, (b) dopado conFea 5%y
(c) dopado con Fe a 10 %, sinterizados a 700°C.
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Figura 5. Espectros de reflectancia difusa, en funcion de la longitud de onda para los polvos de Nb,O,
dopado con Fe, sinterizados a (a) 600°C y (b) 700°C.

Tabla 2. Valores de energia de banda gap obtenidos desde los espectros de reflectancia difusa de los polvos
de Nb,O, dopados con hierro.

No dopado Fe:2,5% Fe:5% Fe:10 %
Temperatura Energia de banda gap (eV)
600°C 3,203 2,563 2,528 2,440
700°C 3,216 2,566 2,551 2,437

fisisorcion de nitrégeno. Posteriormente, es-
tos datos se analizaron mediante el método
BET. Segun los resultados de tamarfo de
poro, los tres éxidos dopados con Fe y sin-
terizados a 700°C son mesoporosos. El valor
del area superficial especifica, aumenta con
el incremento de la concentraciéon de hierro,
debido a que la morfologia de las particulas
de Nb,O,:Fe se aleja de la equidimensionali-
dad; hecho que ademas, esta de acuerdo con
los resultados obtenidos para el tamano de
cristalito, el cual disminuydé con el aumento
de la concentracion del dopante. El valor de
S;er de la muestra Nb,O,:Fe10 %-700°C la

haria la mas efectiva en procesos fotocatali-
ticos, pero estructuralmente esta no presenta
las caracteristicas deseadas. En cuanto a la
muestra a la muestra Nb,O,:Fe 2,5 %-700°C
su valor de S, es demasiado bajo, pero tie-
ne un tamafo de poro alto, el cual facilitaria
la accion del éxido con moléculas grandes
presentes en muchos contaminantes. Final-
mente la muestra Nb,O,:Fe 5 %-700°C re-
sulta ser la mejor candidata para emplearse
como fotocatalizador, esto teniendo en cuen-
ta que un buen fotocatalizador requiere de
una alta area superficial y crecimiento crista-
lino suprimido.
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Tabla 3. Resultados del analisis de fisisorcion de N2 sobre las muestras de Nb,0.,dopado con Fe
y sometido a 700°C. El area superficial especifica se determiné tomando datos a presiones
relativas comprendidas entre 0.1y 1.0.

Muestra S, (M?/g) Volumen de poro (cm3/g) Tamaiio de poro (nm)
Nb,0,:Fe 2,5 % 9,91 0,06 36,99
Nb,0_:Fe 5% 20,51 0,11 22,33
Nb,O.:Fe 10 % 38,19 0,16 16,87

4. CONCLUSIONES

La ruta de sintesis empleada permitio la ob-
tencion de polvos del sistema Nb,O,:Fe. Los
resultados de caracterizacion estructural
permitieron inferir que se obtuvo el Nb,0,:Fe
en la fase ortorrémbica, para las concentra-
ciones en peso de 2,5 %y 5 %, y una tempe-
ratura de sinterizacion de 700°C. Esta fase,
aun mayoritaria para estos casos, estuvo
acompafiada de una fase secundaria aso-
ciada a la presencia del hierro, la cual se des-
taco notablemente para la concentracién en
peso del 10 %.

A pesar de que, desde las imagenes de
MEB, no se pudo establecer una morfologia
bien definida, si se determind la presencia
de granos con estructura nanométrica, co-
rroborandolo con los calculos de tamafio de
cristalito.

El analisis por espectroscopia de reflec-
tancia difusa UV-vis permitié establecer el
valor de la energia de banda gap de manera
empirica. En general, los valores obtenidos
para el sistema Nb,O,.Fe son mas bajos que
los del 6xido no dopado, por lo que se infiere
que la modificacién del pentéxido de niobio
con hierro permitiria mejorar su potencial ac-
tivacion bajo radiacién visible.

La caracterizacioén estructural, superficial
y Optica, de los polvos obtenidos, permitié
establecer que la muestra mas 6ptima para

pruebas de desempefio fotocatalitico es la
muestra Nb,O,.Fe 5 % calcinada a 700°C, co-
rrespondiente a solidos con tamafo de cris-
talito de alrededor de 18 nm, con morfologia
de grano nanoestructurado, £, de aproxima-
damente 2,68 eV y area superficial especifi-
cade 20,51 m?%/g.
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