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Resumen

El disefio de un fotocatalizador con propiedades fisicoquimicas que garanticen una elevada actividad fotocatalitica es mas valioso
si ademas puede ser utilizado repetidamente sin pérdida apreciable de su eficiencia cuando se deposita sobre sustratos metalicos
que le confieren una alta resistencia mecéanica. En este trabajo, se depositaron soles de A1,O3/TiO, con una relacion Al/Tide 1,5
sobre sustratos de acero inoxidable 304 y acero galvanizado mediante el método dip-coating. Por espectroscopia infrarroja, se
identificaron en los recubrimientos las bandas del enlace Al-O en 500-750 cm™ y las bandas del enlace Ti-O en 493-639 cm;
por espectroscopia UV-Vis, se observd una baja intensidad de absorcion de radiacion visible (420 a 650 nm) de solo el 30% en
comparacion la absorcion maxima en el espectro UV (220-230 nm). El analisis metalografico mostrd que los recubrimientos
depositados sobre acero galvanizado mostraron una baja adherencia, heterogeneidad y presencia de fracturas en comparacion
con la homogeneidad y buena adherencia del recubrimiento depositado sobre acero inoxidable.

Palabras Clave: Fotocatalizador, Al,O3, TiO, recubrimiento, adherencia.
Abstract

The design of a photocatalyst with physicochemical properties such as to ensure high photocatalysis is more valuable if it can be
used repeatedly without appreciable loss of its efficiency when deposited on metallic substrates that give it high mechanical
strength for a higher number of operating cycles. In this work, soles of Al,O3/TiO; in an Al/Ti ratio of 1.5 were deposited on
304 stainless steel and galvanized steel substrates by the dip-coating method. By infrared spectroscopy were identified the AI-O
bond bands in 500-750 cm™ and Ti-O bond bands in 493-639 cm! in the coatings by UV-Vis spectroscopy coating absorb a low
intensity of visible radiation (420 to 650 nm) compared to the absorption maximum in the UV spectrum (220-230 nm). The
coatings deposited on galvanized steel showed poor adhesion, heterogeneity, and presence of fractures compared to the
homogeneity and absence of fractures of the coating on stainless steel.

Keywords: Photocatalyst, Al,Os, TiO,, coating, adhesion.

1. Introduccién propiedades de la materia a escala nanométrica donde la

materia ofrece propiedades diferentes y, muchas veces,

La preparacion de nuevos materiales con microestructura
controlada a escala cuasi-atomica ha dado lugar a un nuevo
campo de investigacion multidisciplinario donde concurren la
fisica del estado sélido, la quimica, la ciencia de materiales y
en algunos casos, la biologia. La nanotecnologia es un nuevo
planteamiento centrado en la comprension y el dominio de las
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sorprendentes; se considera que la nanotecnologia puede hacer
una aportacion esencial a la solucion de problemas
medioambientales de cardcter mundial, el desarrollo de
productos y procesos mas ajustados a usos especificos, el
ahorro de recursos, y la disminucion de residuos (Schulenburg,
2004).
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A lo largo de los ultimos afios se han desarrollado diferentes
tecnologias para la remediacion y detoxificacion de aguas
contaminadas. La remocion por tratamiento quimico aplicando
procesos avanzados de oxidacion (PAQO’s), favorecen la
disminucion de la toxicidad y/o la separacion de los efluentes
contaminados, y en algunos casos, hasta su gradual
mineralizacion (Pérez, 2008). Estos procesos pueden usarse
solos, combinados entre ellos o con métodos convencionales,
pudiendo aplicarse también a contaminantes de aire y suelos
(Zapata, 2011).

La fotocatalisis heterogénea, es un proceso avanzado de
oxidacion fotoquimica. Se basa en la absorcion de fotones de
luz (visible o UV) con energia suficiente, igual o superior a la
energia de banda prohibida de un material fotocatalizador
(receptor de energia), que promueve la excitacion de electrones
de la banda de valencia a la banda de conduccion,
desencadenando con ello la formacion de pares hueco-electron
(h+-e-) responsables del fenomeno de fotocatalisis (Pavas,
2002). La formacion del par hueco desencadena la produccion
de radicales hidroxilo reactivos (OH¢) y superoxido (+O2!) con
potenciales de oxidacion de 2.80 V y 0.695 V respectivamente,
favoreciendo el proceso de fotodegradacion de contaminantes
organicos por reacciones sucesivas de 6xido-reduccion (redox)
(Jaramillo-Paez & Taborda-Ocampo, 2000).

El TiO; es el fotocatalizador mayormente conocido y el mas
utilizado debido a su elevada estabilidad térmica, propiedades
fisicas y quimicas deseables, bajo costo y disponibilidad. La
red meso porosa del TiO> mejora la accesibilidad y difusion de
moléculas  objetivo como hidrocarburos, colorantes,
medicamentos y bacterias. Su fase anatasa presenta mayor
actividad fotocatalitica en el rango UV debido a su valor de
energia de banda prohibida (Eg=3.2+0.15 eV) sin embargo, la
presencia de un porcentaje moderado de fase rutilo
(Eg=3.0£0.1 eV), puede elevar su actividad fotocatalitica en el
espectro visible (Chan, Wu, Juan, & Teh, 2011; CM. Gémez,
2016).

Debido a que el TiO; solo se activa bajo radiacion UV (4%
de todo el espectro electromagnético), se han realizado
esfuerzos considerables para mejorar la eficiencia
fotocatalitica del TiO,, por el dopaje como con oOxidos
metalicos como: ZnO, WO;, Al,O3, Bi;,O3 (6xidos sencillos),
y CdS, ZnS (sulfuros), hasta mezclas de 6xidos BiVO,,
Bi,WOg, BiTaOs, y AgVO; (Pérez, 2008)

La alimina, Al,Os, es un material bastante atractivo para
aplicaciones cataliticas, su elevada area superficial favorece la
dispersion de los dominios fotocataliticos del TiO; al reducir
la brecha de su energia prohibida, haciendo posible el empleo
de luz solar y la creacion de sitios de almacenamiento
adicionales para productos de oxidacion (Soylua, Polat,
Erdogana, & Saya, 2014). Ademas, el empleo de Al,Os, puede
mejorar las propiedades del TiO, debido a su excelente
estabilidad térmica y quimica, elevada area superficial, su
elevada dureza mecanica, resistencia a la humedad y a la
corrosion y su bajo costo (Z.S Sadeq, 2019; L. Xu, 2012).

El uso del fotocatalizador en polvo tiene algunas
desventajas, entre ellas, mantener la agitacion de las soluciones
para su dispersion homogénea durante la reaccion, la
separacion del catalizador de la solucion por filtraciéon y/o
centrifugacion y lavado para ser reutilizado (R.S. Sonawane,
2004). Se ha demostrado que la eficiencia fotocatalitica de los
polvos y las peliculas es comparable, pero derivado de la
pérdida de area superficial efectiva durante la inmovilizacion,

la reaccion toma mas tiempo (Mohsen Behpour, 2012). La
aplicacion del catalizador en una pelicula delgada, superara los
inconvenientes de emplear polvos (Falk, 2017).

La inmovilizacion del materiales fotocatalizadores como el
TiO; solo o dopado con otro 6xido metalico en un sustrato es
atractiva debido a su sencilla recuperacion (Zaleska-
Medynska, 2018). Para trabajar en un entorno acuoso, como es
el tratamiento de aguas, considera el empleo de sustratos
metalicos; los aceros inoxidables son ampliamente utilizados
como sustratos apropiados en todos los entornos (Tian, 2014)
ya que son materiales versatiles, de bajo coste, propiedades
mecanicas adaptables, flexibilidad para la fabricacion y alta
resistencia a la corrosion/oxidacion. Adicionalmente es
fundamental que sea un sustrato ideal para la deposicion de
recubrimientos de TiO, debido a la alta tasa de crecimiento, la
alta rugosidad de la superficie y la baja incidencia de
impurezas (C.-S. Lee, 2009).

En este trabajo se presenta la obtencion y caracterizacion de
un recubrimiento de 6xidos binarios de Al,O3/Ti0,, sintetizado
por el método Sol-Gel, en una proporcion en masa de
Al/Ti=0.6, sobre sustratos de acero inoxidable 304 y
galvanizado, controlando eficientemente las condiciones de
sintesis y la deposicion del gel sobre el sustrato para lograr
recubrimientos homogéneos por tratamiento térmico. La
efectividad fotocatalitica de este recubrimiento se estudié por
la reduccion del azul de metileno.

2. Metodologia experimental

2.1. Obtencion de recubrimientos.

Los recubrimientos se obtuvieron por el método Sol Gel,
empleando como precursores sulfato de aluminio
Al (SO04)3212H,0 (Kemira Al-C 2-5, 90%) y Butoxido de
Titanio Ti[(CH2)3CHs]s; (Sigma Aldrich, 97%), como solvente
el etanol absoluto (Sigma Aldrich, 99.9%) y el acido nitrico
(Meyer, 65%) se empled como catalizador para iniciar el
proceso de polimerizacion y favorecer asi, la disolucion de los
metales. El hidréxido de sodio, NaOH se utilizé como agente
de ajuste de pH para favorecer los cambios en la estructura y
propiedades del fotocatalizador.

Preparacion del Sol. Se prepard una solucion 0.3 M de
Alx(SO4)3-12H,0 (50 ml) y se mantuvo en agitacion constante
durante 30 minutos sobre una parrilla de calentamiento con
agitacion magnética a 70°C; se adiciond por goteo 1 M de
NaOH (100 ml) hasta tener un valor de pH de 10 medido con
un potenciometro. La temperatura se mantuvo a 70 °C durante
24 h para favorecer la formacion de complejos hidroxilados de
aluminio y la obtencidon de un precipitado. La suspension
coloidal obtenida por el proceso de precipitacion controlada se
lavo por triplicado con una mezcla etanol-agua 50% v/v, para
eliminar los productos secundarios. El solido humedo
resultante se empled en la siguiente fase.

Se prepard una solucion de butdxido de Titanio en etanol
1.5:8.5 V/V (50 ml); a la cual se adiciond por goteo 20 ml de
una solucion 0.3 M de HNO3 y se mantuvo en agitacion por 30
min. Posteriormente se adiciond el solido humedo del
complejo de aluminio obtenido en la primera fase y se mantuvo
en agitacion vigorosa durante 2 h a temperatura ambiente, la
suspension coloidal lechosa asi obtenida, se empled como
solucion de inmersion de sustrato para obtener las peliculas.
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Obtencion de recubrimientos. Para obtener los
recubrimientos se empled la metodologia de inmersion. Las
laminas rectangulares (3.0 cm x 1.7 cm x 0.3 cm) de los
sustratos de acero inoxidable AISI 304 y galvanizado, se
lavaron con detergente y se trataron con acetona seguido de
etanol en un bafio ultrasénico durante 20 minutos; posterior a
un almacenamiento por 1 h en alcohol isopropilico, los
sustratos se sumergieron a una velocidad de inmersion
controlada de 60 mm/min en la suspension coloidal lechosa
obtenida en el procedimiento anterior; posteriormente, se
secaron a una temperatura de 80 °C por 1 h, el proceso de
depdsito se repitid 5 veces para finalmente someter los
recubrimientos a tratamiento térmico a 180 °C durante una
hora y a recocido a 700 °C durante cinco horas.

2.2. Evaluacion de la eficiencia fotocatalitica

La evaluacion fotocatalitica se realizo por triplicado para
cada sustrato. En una camara oscura, se coloco un vaso de
precipitados de 600 ml con 500 ml de una solucion 3 ppm de
azul de metileno, AM; en dicha solucién se sumergieron 4
sustratos con los recubrimientos (paralelos a las paredes del
vaso), se suministrdé un flujo de aire (velocidad media 2.5
cm/s), a través de un difusor en la parte inferior interna del
vaso; las burbujas en ascenso lineal, mantuvieron el sistema
homogeneizado para favorecer la adsorcion del contaminante
en la superficie del fotocatalizador (Figura 1). Con la camara
cerrada, en completa oscuridad, se mantuvo la soluciéon de AM
en agitacion constante durante 30 minutos con la finalidad de
establecer el equilibrio adsorcion-desorcion del contaminante
sobre la superficie del sustrato; en este momento se tomo una
alicuota de 3 ml, para cuantificar la concentracion inicial del
AM en el sistema por espectroscopia UV-Vis a 668 nm
(maxima absorcion del AM). Posterior a este tiempo, tres
lamparas Phillips MR16 (LED, 4 W, 400 lumenes, rango de
emision 410—760 nm) se encendieron y cada hora se tomd una
alicuota de 3 ml, para cuantificar la concentracién remanente
de azul de metileno en el sistema de reaccion, hasta completar
un periodo de estudio de 6 h; la temperatura del medio fue de
30+0,5 °C. Finalmente los sustratos son retirados y lavados por
duplicado, en un bafio ultrasonico, en agua destilada para
remover el analito adsorbido, secandose a 80°C por 1 h. El
seguimiento del porcentaje de degradacion de AM en el
periodo de estudio se cuantifico empleando la ecuacion 1.

-C

% degradation = x100 ¢))

Doénde: Co = concentracion inicial de AM
C= concentracion residual de AM en el sistema

En ambos casos, se realizo la evaluacion de la degradacion
fotocatalitica del AM bajo las mismas condiciones, con
sustratos virgenes de acero galvanizado e inoxidable (sin
recubrir), sometidos al mismo tratamiento térmico: 180 °C
durante una hora y recocido a 700 °C durante cinco horas.

Figura 1. Camara para ensayo de fotocatalisis

2.3. Métodos de caracterizacion

Los recubrimientos obtenidos se caracterizaron por
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier, EIR-
TF; con un espectrofotometro Perkin-Elmer Spectrum Two,
por barrido en el rango de 4000-500 cm’!. Se realiz6 el analisis
del rango de absorcion de los recubrimientos con un
espectrofotometro UV-Vis Perkin Elmer modelo Lambda 35
en el rango de longitudes de onda de 200 a 700 nm. La
homogeneidad de los recubrimientos se realizd con un
microscopio 6ptico, MOTIC, modelo DMTT-52-LED con
aumentos a 40X y 100X.

La energia de banda prohibida se calcul6 usando el Modelo
de Transicion Indirecta. En la ecuacion (2), a es la absorbancia,
en unidades arbitrarias; 4v es la energia del foton, eV; Ai es un
parametro independiente de la energia del foton para las
respectivas transiciones, eV; E; es la energia de banda
prohibida, eV.

(aE)/? = A,(E — Ej) (2)

La energia del foton, se determind empleando la ecuacion
(3), donde E es la energia del foton, eV; h es la constante de
Planck, 4.136x10°" eVs; ¢ es la velocidad de la luz en el vacio,
2.998x10' nm/s y A es la longitud de onda, nm.

E=— (3

En la grafica (aE)'/? vs. E, la energia de banda prohibida,
E, puede conocerse como el valor de la energia de la
interseccion de la recta tangente de la region aparentemente
lineal de la curva, y el eje (aE)'/? = 0.

Resultados y Discusion

Microscopia optica. Los recubrimientos sobre acero
inoxidable se observan homogéneos en toda la superficie del
sustrato. No se observan fracturas, ni espacios sin recubrir, lo
que permite inferir una buena adherencia del sistema
Al,O5/TiO,, ademas de observarse una coloracion azul-
verdosa con puntos cobrizos en la superficie depositada
(Figura 2a). Trindade y su equipo (C. de M. da Trindade,
2018), analizaron, por espectroscopia Raman laser, peliculas
de TiO, depositadas en mallas de acero inoxidable AISI 304
identificando sefiales caracteristicas para particulas de Fe,Os,
Cr,03 y sus espinelas de hierro, manganeso y cromo (Fe;Oy,
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Fe,Cr,04 y/o Mn;4xCri.<O4-) estas estructuras son el resultado
del transporte de Fe, Cr y Mn a la superficie del acero a altas
temperaturas de calcinacion y tiempos prolongados de
tratamiento térmico (N. Karimi, 2008). En consecuencia, se
decidi6 someter un sustrato de acero inoxidable sin

recubrimiento (Figura 2b), a las mismas condiciones de
tratamiento térmico a las que fueron sometidos los sustratos
con recubrimientos de ALO3/TiO,, 700 °C por 5 horas,
observando en la figura 2c¢ la presencia de cambios en la
coloracion y rugosidad en la superficie.

Figura 2. Micrografias de acero inoxidable a 40X. (a) Recubrimiento de
AL O5/TiO; tratado 700 °C, 5 horas, (b) sin recubrimiento y sin tratamiento
térmico y (c) sin recubrimiento y con tratamiento térmico.

En la figura 3a pueden observarse las diferencias de los
recubrimientos sobre acero galvanizado a la izquierda, y acero
inoxidable a la derecha; en el primero, se observa un depdsito
blanco heterogéneo con pequefias areas sin cubrir, en
contraste, el depdsito sobre acero inoxidable se observa
traslucido, en tonos rojo-verde-azulado. Al microscopio, los
recubrimientos en acero galvanizado se observan heterogéneos
en la superficie del sustrato, asi mismo se observan fracturas,
y pequeiios espacios sin recubrir (Figura 3b). Los 6xidos de Fe,
Cr y Mn formados en la superficie del acero inoxidable,
pueden formar enlaces covalentes Fe-O-Al, Fe-O-Ti, Cr-O-Al
y Cr-O-Ti que garantizan una buena adherencia (Tian, 2014).
En el caso del acero galvanizado no se ve favorecida la
adhesion de los oOxidos de aluminio y titanio sobre el
recubrimiento de Zn (Figura 3b). En la tabla 1, se observa la
comparacion de las propiedades fisicoquimicas del acero
inoxidable y el acero galvanizado (Valeria, 2019).

Figura 3. a) Imagen de recubrimientos de Al,O5/TiO, tratados a 700 °C, 5
horas en acero galvanizado a la izquierda y acero inoxidable a la derecha; b)
Micrografias de recubrimientos en acero galvanizado donde se observan
fracturas y heterogeneidad de los recubrimientos sobre acero galvanizado
posterior al recocido a 700 °C por 5 h.

Tabla 1. Comparacion de propiedades, usos y precio entre el acero inoxidable
y galvanizado (Valeria, 2019).

Acero Acero galvanizado
inoxidable
Composiciéon Aleacion con un Recubrimiento de
10% oméas de Cry Zn en la superficie
otros elementos para  evitar la
oxidacion
Ambiente  Resistente por Resistente hasta la
corrosivo pasivacion pérdida del
recubrimiento
Facilidad de Facil y seguro para Produce humos
trabajo soldar y cortar altamente  toxicos
cuando se suelda o
se corta
Precio x kg 5 - 10 veces mayor 1

(depende uso)

Espectroscopia Infrarroja. En la figura 4 se observan los
espectros de transmision infrarroja con transformada de
Fourier en modo reflectancia total atenuada, para los
recubrimientos de AlLO3/TiO;, en acero inoxidable y
galvanizado en el rango de 800 a 500 cm™’. Se observan las
vibraciones de estiramiento octaédricamente coordinadas
debido a las vibraciones de estiramiento del enlace Al-O en el
rango de 500-750 cm™! (Sultan Akhtar, 2018). Las vibraciones
de los enlaces Ti-O basadas en los espectros IR de la anatasa
pura y del rutilo puro aparecen respectivamente en los rangos
493-579 cm! y 594-639 cm' (N. Switzner, 2018). Es
observable también que, la intensidad de todas estas bandas es
mayor en los recubrimientos depositados en acero inoxidable.
Esto puede ser resultado de una mayor cantidad de
recubrimiento debido a la buena adherencia del sistema de
oxidos de Al/Ti sobre la superficie del acero inoxidable
comparada con la menor adherencia de los mismos sobre acero
galvanizado.

—Al,0,/TiO, en Ainoxidable
100 —AlO,/TiO, en Agalvanizado

Transmitancia, %

90 +

! 79-4 !
Enlace (Ti-O0),,, 9 g3em |
A | i
Enlace Al-O 639 5;94 em | !
750-500 cm”! | | !
85 T T T T T T T T T T T 1
800 750 700 650 600 550 500

Numero de onda, cm™
Figura 4. Espectrograma de los recubrimientos de Al,O3/TiO, en acero
galvanizado (linea roja) y en acero inoxidable (linea negra).

Espectroscopia UV-Visible. En la figura 5a se observan los
espectros de absorcion en el espectro UV-Visible para los
recubrimientos de Al,O3/TiO; en acero inoxidable y en acero
galvanizado. Se pueden observar en los recubrimientos en
acero inoxidable, dos bandas de maxima absorcion en el
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espectro UV debido a la influencia de las particulas de TiO; a
250 y a 350 nm, que no son observables en los recubrimientos
en acero galvanizado. Martinez-Gomez y su equipo de trabajo
(Martinez-Gomez, 2022), determinaron que estas bandas son
resultado de la transferencia de carga del O* al Ti*', que
corresponde a la excitacion de los electrones de la banda de
valencia (O, 2p) a la banda de conduccion (Ti, 3d) la cual es
caracteristica de la fase anatasa, aunado a que pueden
presentarse otro tipo de transferencias de carga del O al
Fe*™3*, Cr*" y Mn?" Esto provoca ademas del ensanchamiento
de esta banda, un aumento en la absorcion de energia y un
incremento de absorcion en el espectro visible de 420 a 680
nm. En el trabajo de A.A. Ismail et.al. (Ismail, 2015), se
observo que un incremento en el contenido de Al,O3; de 0.5 a
1 % en peso, aumentan la reflectancia difusa del
fotocatalizador para longitudes de onda mayores a 400 nm. Los
fenémenos de absorcion y dispersion analizados por dicha
técnica permite inferir que los materiales depositados en la
superficie del sustrato son regularmente absorbentes a la
longitud de onda incidente, esto es, la penetraciéon de la
radiacion es grande en relacion a la longitud de onda, lo que
determinara la efectividad del recubrimiento fotocatalizador.

Las Figuras 5b y 5¢ muestran las curvas (aE)'/? vs. E para
los recubrimientos de Al,O3/TiO, depositados en acero
galvanizado e inoxidable. Como puede observarse, en ambos
casos, hay dos valores de energia de banda prohibida, una en
el espectro visible y la otra cercana al espectro UV (Tabla 2).
Se sabe que la fase anatasa y rutilo del TiO, presentan mayor
actividad fotocatalitica en el rango UV, (Eg=3.2+0.15 y
Eg=3.0%0.1 eV respectivamente). Por lo que se puede suponer
la presencia de ambas fases en los recubrimientos depositados
en el acero galvanizado (Eg=3.04 eV); adicionalmente, la
energia de banda de 1.8 eV determina la absorcién en el rango
rojo del espectro visible (652 nm), energia de vibracion
electronica pero no de transicion por lo cual no es util para este
ejercicio. Por otro lado, los recubrimientos depositados en
acero inoxidable muestran una reduccion de la Energia de
banda prohibida a 2.52 eV (492 nm), resultado de la presencia
no solo del Al,O3, sino posiblemente un efecto sinérgico de los
oxidos de hierro, cromo y manganeso presentes en el acero
inoxidable, lo que determina su fotoactivacion en la region azul
del espectro visible (Barajas-Ledesma, y otros, 2010). La
energia de banda prohibida del recubrimiento de TiO» en acero
inoxidable, que sirvio como referencia para este estudio,
present6 una Eg=3.12 eV.

Tabla 2. Valores de Energia de Banda prohibida calculados
por el Método de Transicion Indirecta.

Recubrimiento/Sustrato E, 1 (€V) Egz (V)
ALO5/TiO2 3.04 1.9

acero galvanizado (408 nm) (652 nm)
ALO5/TiO2 2.52 1.65

acero inoxidable (492 nm) (751 nm)
TiO, 3.12 1.8

acero inoxidable (397 nm) (689 nm)
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Figura 5. (a) Espectrograma de absorcion de radiacién UV-Vis para los
recubrimientos de AL,O3/TiO, en acero inoxidable y galvanizado.
Determinacion de la energia de banda prohibida por el Modelo de Transicion
Indirecta para (b) recubrimientos de Al,O3/TiO, en acero galvanizado y (c)
recubrimientos de Al,O3/TiO, en acero inoxidable.

Evaluacion de la eficiencia fotocatalitica de los
recubrimientos. El empleo de los recubrimientos de
AlL,Os3/TiO, depositados en acero galvanizado para degradar
AM (Figura 6a), muestra una baja eficiencia de degradacion
del AM en sus primeros dos ensayos (21 y 26%
respectivamente), es hasta el tercer ensayo, donde la eficiencia
de degradacion aumenta casi en un 50%, esto puede deberse a
que el posible desprendimiento del recubrimiento (turbidez de
la solucion) y que un cierto porcentaje del fotocatalizador
actiio en suspension (Figura 7a). Para validar esta suposicion,
se empled microscopia Optica, para observar la superficie del
recubrimiento posterior al lavado y secado de las placas; en la
figura 7b, no se observo una diferencia notoria entre los
recubrimientos antes (Figura 3b) y después de 1la
experimentacion, por ello se supone que la turbiedad fue
resultado de un desprendimiento minimo o éste se dio en las
ultimas capas depositadas.

La eficiencia obtenida con los recubrimientos de
AL,Os3/TiO;, depositados en acero inoxidable, figura 6b); es
menor (28%, 24% y 22% respectivamente), a la observada en
los recubrimientos de acero galvanizado, pero se puede
apreciar que la pérdida de efectividad es minima. En éste
gjercicio, se observd una caracteristica cinética de
pseudoprimer orden de degradacion del AM en todos los
ensayos, con una constante de velocidad promedio de
k=0.0412 h'! comparablemente similar con la constante de la
cinética de los recubrimientos en acero galvanizado (k=0.0426
h'). Zhao, et. al, (Zhao, y otros, 2008), evaluaron el
desempeiio fotocatalitico en la degradacion de diferentes
pigmentos, bajo irradiacion visible (ldmpara de halégeno, 500
W, 450-700 nm) y agitacion magnética empleando un
fotocatalizador en polvo de TiO, con una proporcion atdbmica
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de 0.1 de Al (AL,Os3), la eficiencia de degradacion promedio
para cada pigmento no super6d el 35% a excepcion de la
rodamina B que fue del 89.25%; esto es indicativo de que los
pigmentos al tener estructuras quimicas muy estables (débil
intercambio electronico), son contaminantes recalcitrantes
dificiles de degradar.

En ambos casos, se realizd la evaluacion de la degradacion
fotocatalitica del AM bajo las mismas condiciones de estudio,
asi como cambios disminucion de concentracion de AM por
efecto de la saturacion del gas (aire) con respecto del tiempo.
Se emplearon sustratos virgenes de acero galvanizado e
inoxidable (sin recubrir), sometidos al mismo tratamiento
térmico: 180°C durante una hora y recocido a 700°C durante
cinco horas. El porcentaje de AM degradado, fue de 2.5% y
2.3% para los sustratos de acero galvanizado e inoxidable
respectivamente, lo que representa menos del 8% de AM
degradado respecto a la maxima degradacion por efecto de la
presencia de iluminacion, la temperatura o por la saturacion del
gas; el tiempo de residencia de las burbujas fue de 0.8 a 1
segundo, los cambios en la concentracion del AM por el
rompimiento de las burbujas en la superficie representaron una
pérdida menor.
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Figura 6. Ensayos de degradacion fotocatalitica del azul de metileno (Co=3
ppm de AM, 500 ml) empleando a) recubrimientos de Al,O3/TiO,
depositados en acero galvanizado y b) recubrimiento de Al,O;/TiO, en acero
inoxidable.
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Figura 7. a) Dispositi;lo de fotocatalisis, b) micrografia del recubrimiento de

ALO3/TiO; en acero galvanizado posterior al estudio de fotocatalisis.

4. Conclusiones

Es de suma importancia indicar que los recubrimientos de
ALOs/TiO, empleados en este trabajo, presentan actividad
fotocatalitica similar en ambos sustratos, aunque baja
efectividad para la degradacion del colorante azul de metileno,
un contaminante recalcitrante de agua. La buena adherencia
del recubrimiento en acero inoxidable, comparada con la baja
adherencia en el acero galvanizado, lo hace un sustrato
adecuado para la  inmovilizacion de  diferentes
fotocatalizadores principalmente con aquellos con los que
pueda establecer fuertes interacciones en su superficie y
reducir con ello, el empleo de fotocatalizadores en suspension
que requieran operaciones adicionales para su recuperacion.

Se considera en un trabajo posterior, realizar un estudio de
difraccion de rayos X (Técnica de haz rasante), para
caracterizar a detalle las interacciones fisicoquimicas entre el
recubrimiento AO3/TiO; y la superficie del acero inoxidable
que proporcione informacién precisa para el disefio de
recubrimientos  inmovilizados de elevada efectividad
fotocatalitica. Adicionalmente realizar un cambio en el disefio
del dispositivo que proporcione mejores condiciones para
elevar la actividad fotocatalitica del material de estudio.
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