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RESUMEN

Se sintetizd una serie de solidos nanoestructurados, ‘obtenidos por la intercalacion de
nanoparticulas de TiO, y Fe-TiO; en los espacios interlaminares de un mineral de arcilla
esmectitico. Los nuevos materiales se prepararon mediante la modificacién simultanea
de dos minerales naturales:-una“bentonita y una ilmenita. Los materiales obtenidos se
caracterizaron por fluorescencia de rayos X (FRX), espectroscopia infrarroja (IR),
difraccién de rayos X (DRX),.microscopia electronica de barrido (SEM) y sortometria
de nitrégeno. Los.resultados del analisis quimico (FRX) confirmaron claramente la
incorporacion: detitanio y de hierro en los materiales sintetizados. Los analisis por
DRX, SEM.y sortometria de nitrégeno verificaron la modificacion del mineral de arcilla
por incorporacion de especies de didxido de titanio, demostrando la generacion de
estructuras mesoporosas delaminadas o exfoliadas con incremento en los valores de area

superficial y porosidad controlada.

Palabras clave: ilmenita, dioxido de titanio, bentonita, mineral de arcilla, arcilla

delaminada.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF MODIFIED-BENTONITE

WITH TiO, AND Fe-TiO, SPECIES OBTAINED FROM ILMENITE

ABSTRACT

A set of nanostructured porous solids was synthesized by intercalation of TiO, and Fe-
TiO, into the interlayer sites of a smectite clay mineral. The new materials were
prepared through simultaneous modification of two natural minerals: bentonite and
ilmenite. Synthesized materials were characterized by X-ray fluorescence (XRF),
infrared spectroscopy (IR), X-ray powder diffraction (XRD), ‘scanning electron
microscopy (SEM) and Nj-adsorption technique. Results of chemical analysis (XRF)
clearly confirmed the incorporation of titanium and iron.in'the synthesized materials.
Modification of clay mineral by incorporation of titanium dioxide species was verified
by XRD, SEM and Nj-adsorption analyses, showing the formation of mesoporous

delaminated structures with increased surface areas and controlled porosity.

Key words: ilmenite, titanium dioxide, bentonite, clay mineral, delaminated clay.
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SINTESE E CARACTERIZACAO DE BENTONITA MODIFICADA COM

ESPECIES DE TiO, e Fe-TiO, OBTIDAS DO MINERAL ILMENITA

RESUMO

Uma serie de s6lidos nanoestruturados foram sintetizados, obtidos pela intercalacdo de
nanoparticulas de TiO, e Fe-TiO;, nos espacos interlaminares de um mineral de argila
esmectitica. Os novos materiais foram preparados mediante a modificagdo simultanea
de dois minerais naturais: uma bentonita e uma ilmenita. Os materiais obtidos foram
caracterizados por fluorescéncia de raios X (FRX), espectroscopia infra=vermelho (IR),
difracdo de raios X (DRX), microscopia eletronica de varredura (SEM) e sortometria de
nitrogénio. Os resultados da andlise quimica (FRX). confirmaram claramente a
incorporacdo de titanio e de ferro nos materiais sintetizados. A andlise por DRX, SEM e
sortometria de nitrogénio verificaram a modificacdo do mineral de argila por
incorporacdo de espécies de dioxido. de.titanio, demonstrando a geracdo de estruturas
mesoporosas delaminadas ou esfoliadas com incremento nos valores de area superficial

e porosidade controlada.

Palavras-chave:. ilmenita, dioxido de titdnio, bentonita, mineral de argila, argila

delaminada.
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INTRODUCCION

El didxido de titanio es un semiconductor con band-gap de 3,0 a 3,2 eV, se encuentra
presente en la naturaleza en tres tipos de estructuras polimdérficas comunes: anatasa,
rutilo y broquita (1). Este material ha tenido gran importancia debido a sus numerosas
aplicaciones, entre las que se destacan sus usos como pigmento y como material
fotosensible (2). También exhibe algunas propiedades quimicas y eléctricas-que pueden
ser usadas en diferentes aplicaciones tecnoldgicas y de ingenieria en las que se-destacan
membranas ceramicas, celdas solares, baterias a base de litio.y sensores de humedad (1,
2). El diéxido de titanio, en su forma predominante de anatasa, presenta excelentes
propiedades cataliticas y fotocataliticas para la degradacién de-contaminantes en el aire
y medio acuoso, lo cual es muy atractivo para la selucién de problemas ambientales. El
interés por la utilizacién del TiO, como fotocatalizador radica en que permite alcanzar
la degradacién de una amplia variedad de contaminantes organicos bajo condiciones de
reaccion suaves, es bastante estable ante la corrosion quimica y fotoquimica, es de bajo

costo y relativamente inerte (3, 4).

Sin embargo, ‘aunque.el didéxido de titanio es un material promisorio como
fotocatalizador. para la degradacién de contaminantes organicos, varios aspectos
fundamentales se requieren para optimizar su desempefio catalitico dadas las siguientes
razones: ‘1) presenta baja eficiencia cuantica debido a la recombinacion de pares
electrén-hueco (5), 2) solo es activo bajo radiacion UV (A <390 nm) (6), la cual
constituye menos del 5% de la energia solar que llega a la tierra (3), inhabilitando el uso
del enorme potencial de la fotocatalisis solar (5) y 3) el proceso que se lleva a cabo para
la reaccion fotocatalitica, por lo general, involucra la utilizacion de TiO; en suspension,

lo que dificulta la remocion de las particulas finas al final del proceso y lo hace mas
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costoso (7, 8). Recientemente se ha encontrado que las particulas finas de TiO,
remanentes en aguas residuales son capaces de penetrar las células de algunos
microorganismos abatiendo ciertas formas de vida y causando desequilibrio en ciertos
ecosistemas (9). Por ello, se requiere el desarrollo de la sintesis de TiO, sobre un
soporte adecuado que permita una buena dispersion de los sitios activos y facilite la

remocion del catalizador del medio de reaccion (10).

Para elegir un buen soporte catalitico, ha de tenerse en cuenta que éste debe sercapaz de
formar un enlace fuerte con el TiO, y dicha unién no debe sacrificar su actividad;
asimismo el soporte debe ofrecer una alta area superficial, porosidad adecuada y
facilitar la adsorcion de las moléculas contaminantes. (8). Por lo anterior, se propone el
empleo de minerales de arcilla como soporte para el TiO,, dado que son materiales
abundantes, con alta capacidad de‘adsarcion, de.bajo costo y facil modificacion a escala
molecular (10, 11).

Los minerales de arcilla son aluminosilicatos laminares resultantes de la asociacion de
entidades tetraédricas desilicatos y capas octaédricas de 6xido de aluminio hidratado,
con posibles sustituciones isomorficas tanto en la capa octaédrica como en la capa
tetraédrica(12,+13). Los minerales de arcilla clasificados como 2:1 (esmectitas o
montmorillonitas) se caracterizan por sus propiedades fisicoquimicas de expansion en
medios himedos y por su capacidad de intercambio catidnico, hechos que facilitan su
modificacion molecular mediante la intercalacion de especies polihidroxocationicas de
gran tamafio en los espacios interlaminares, para generar finalmente sélidos micro y
mesoporosos Utiles en catalisis heterogénea. En Colombia se han localizado fuentes o
yacimientos de arcillas con alto contenido de esmectita y elevada capacidad de

explotacion a lo largo de la cordillera central, en los departamentos del Valle del Cauca,
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Tolima y Caldas (14, 15). En el Valle del Cauca (municipio de Tulud), la empresa
Bentonitas de Colombia (Bentocol) explota y comercializa a gran escala un material
esmectitico con propiedades importantes (bentonita del Valle del Cauca), cuyas
caracteristicas fisicoquimicas ya han sido valoradas en trabajos anteriores (12),
mostrando enormes potencialidades en el proceso de intercalacion para la preparacion

de sdlidos microporosos.

Por otro lado, multiples publicaciones indican que el dopaje de TiO, con metales de
transicién permite obtener estructuras con valores de band gap en la region del espectro
visible con un aumento en la eficiencia cuéntica, sefialando a.la-especie Fe** como la
mas significativa (16-18). Trabajos recientes muestran la~posibilidad exitosa de
intercalacién de nanoparticulas de Fe-TiO, (TiO, dopado con Fe®*) en los espacios
interlaminares de una bentonita de origen-colombiano (bentonita del Valle del Cauca),
con actividad catalitica en la reaccion de oxidacion total de fenol en medio acuoso
diluido empleando niveles'muy bajos de irradiacion UV (10). Para lograr la sintesis de
Fe-TiO, se utilizan como precursores tetracloruro de titanio (TiCls) o alcoxidos de
titanio y sales ‘de hierro. Los dos primeros son reactivos costosos y quimicamente
dificiles de manejar,.limitando sus aplicaciones en los procesos de sintesis a gran escala.
En.consecuencia, es deseable hacer uso de precursores mucho mas econdmicos,
abundantes y.de manejo simple, por lo que se sugiere la utilizacion del mineral llamado
ilmenita, material proveniente de rocas igneas cuyo componente principal es titanato de
hierro, FeTiO3 (19). Colombia cuenta con buenas reservas de ilmenita, cuya pureza es
variable dependiendo de la zona de origen (20, 21). EI mineral ilmenita, que de hecho es
una de las principales fuentes naturales de dioxido de titanio a nivel mundial (19, 22),

puede aportar no sélo el titanio sino también el hierro necesario para la sintesis de las
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especies de TiO, dopado con Fe**, gracias a su composicién quimica. En este sentido, el
presente trabajo ha sido enfocado hacia la preparacion de materiales laminares
mesoporosos conformados con especies de TiO, 0 Fe-TiO; incorporadas en los espacios
interlaminares de un mineral de arcilla, a partir de dos minerales de origen colombiano:
una bentonita y una ilmenita. Los resultados de la presente investigacion permiten
avanzar en el disefio de nuevos materiales de porosidad controlada y potencialmente
activos como catalizadores de reacciones fotoasistidas. En una segunda.etapa, los
solidos serén evaluados cataliticamente en reacciones de oxidacion de contaminantes

organicos en medio acuoso.

PARTE EXPERIMENTAL

Materiales de partida

Se emplearon dos minerales colombianos, un. mineral ilmenita suministrado por el
Servicio Geologico Colombiano. (antes Ingeominas), proveniente de Puerto Colombia,
departamento del Atlantico, y un mineral de arcilla proveniente del Valle del Cauca,
comercializado por la empresa Bentocol (Bentonitas de Colombia). La arcilla se
sometid a separacion por tamario de particulas y la fraccion menor a 2um fue colectada
y sometida“a un proceso de homoionizacion con sodio, para posteriormente ser
empleada-en la preparacion de los nuevos materiales. Se utilizé hierro en polvo (J. T.

Baker), acido sulfurico (Merck, 98%) y cloruro de sodio (Merck, 99,5%).

Sintesis de los solidos
La sintesis de los sélidos se llevd a cabo mediante la extraccién de Fe** y Ti** haciendo
algunas variaciones al proceso del sulfato, para lo cual se realizaron ensayos usando una

masa constante de ilmenita de 50,0 g y un volumen de 70,0 mL de acido sulfurico a
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diferentes concentraciones (20%, 50%, 80%). De igual forma, se varid la temperatura de
reaccion con tres valores diferentes, 50, 70 y 110 °C. El tiempo del proceso de
extraccion fue de 1 hora y para cada muestra se realizaron tres extracciones. La reaccion

involucrada produce oxisulfato de titanio y sulfato de hierro como subproducto (23):

FeTiO3 + 2H,SO4 — TiOSO4 + FeSO, + 2H,0

El ion férrico fue reducido a ion ferroso por la adicion en exceso de hierro en polvo,
luego la solucion resultante se llevd a una temperatura de 10 °C, para posteriormente
retirar el sulfato de hierro en forma de cristales de sulfato ferroso “heptahidratado,
Fe,S0,4.7H,0. Los residuos solidos fueron retirados <por ‘decantacion/filtracion y la
soluciéon remanente (solucién intercalante) contiene las especies polihidroxicationicas
de titanio, [TiO,(OH)4]n, 0 de hierro-titanio, [FexTi:x)O2(OH)4]s. Esta solucion fue
adicionada lentamente (gota a gota, ~.0,5'mL/minuto), bajo agitacion vigorosa, a una
suspension 2% de la arcilla en agua (preparada previamente, 24 horas antes). La mezcla
resultante se dejo en agitacion durante 24 horas. Los solidos obtenidos se separaron por
centrifugacion y-se 'lavaron. varias veces con agua destilada hasta alcanzar una
conductividad aproximada a la del agua de partida. Finalmente, los sélidos se secaron a
60°C y posteriormente se calcinaron a 400 °C por 2 horas en atmosfera estatica (10).
Los materiales obtenidos se denotan de acuerdo a las condiciones de extraccion de las
especies de Ti-Fe; por ejemplo, S50-70 y S50-110 son los sélidos preparados
empleando una solucion de acido sulfdrico al 50% y temperaturas de 70 6 110 °C,

respectivamente.

Caracterizacion de los solidos
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Previo a los analisis, las muestras se tamizaron en malla 100 ASTM. El analisis quimico
de los dos minerales de partida y de los sélidos sintetizados se realizo por fluorescencia
de rayos X (FRX) usando un espectrometro Magix Pro PW-2440 Philips equipado con
un tubo de rodio y una potencia maxima de 4kW. Los perfiles de difraccion de rayos X
fueron tomados en un equipo Shimadzu Lab-X XRD D-6000 con anodo de Cu
(radiacion Ka, A = 1,5406 A). Los difractogramas se tomaron a temperatura ambiente
mediante la técnica de polvos, con tamafio de paso de 0,02 °20 y tiempo.de paso 10 s.
Los espectros de infrarrojo fueron tomados en un equipo NICOLET Thermo Scientifici
S10, haciendo pastillas con KBr (2 mg de muestra en 200 mg de KBr). Las
microscopias electronicas de barrido (SEM) fueron temadas en un microscopio FEI
Quanta 200, capturando 4 micrografias en diferentes sitios sobre la superficie de cada
solido con sus correspondientes espectros de energia dispersiva de rayos X (EDX).

Las propiedades texturales de los sélidos se. determinaron mediante isotermas de
adsorcion de nitrogeno, tomadas.a 77 K usando un equipo Micromeritics ASAP 2020 en
el intervalo de presiones relativas® (P/P0) de 1x10™ a 0,99. Las muestras se
desgasificaron previamente a.350 °C por 4 horas. Para determinar las areas superficiales
se empled el modelo BET en el intervalo de presiones relativas 0,05<P/P0<0,35. Los
volimenes y. areas de microporos se determinaron por medio de curvas t y los

volumenes totales de poro se calcularon empleando el método de Gurvitsch (35).

RESULTADOS Y DISCUSION

Analisis quimico

En la Tabla 1 se muestra la composicion quimica de los minerales de partida y de los
solidos sintetizados. La ilmenita de partida presenta un alto contenido de titanio (18,84

%) y de hierro (40,13 %), frente a los contenidos de silicio (2,39 %) y de aluminio (0,73
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%) correspondientes a impurezas (6xidos) dentro del material. El analisis quimico de la
arcilla muestra una composicion tipica de esmectita (12). A partir del analisis elemental
se observa la incorporacion efectiva de titanio en los solidos sintetizados, comparados
con la matriz original (mineral de arcilla). EI aumento en la temperatura de extraccion
de las especies intercalantes condujo a una incorporacién mayor de titanio en los sélidos
modificados. EI mayor porcentaje de incorporacion de titanio se observé en los solidos
sintetizados a 110 °C. Ademas, el analisis de hierro indica que la incorporacion de este
elemento en la mayoria de los sélidos sintetizados se incrementa ligeramente con el
aumento de la temperatura de extraccion. La incorporacion conjunta.dehierro y titanio
estd relacionada con la formacion de especies Fe-TiO, (10). Por otra parte, aunque a
temperaturas menores a 110 °C no se aprecia una influencia muy marcada de la
variacion de la concentracion de &cido sulfurico empleado.en el proceso, si se presenta
una ligera disminucion de los contenidos de titanio en la medida en que se emplean
concentraciones mayores de acido. Una tendencia menos rigurosa se presenta en la
variacion de los contenidos de hierro incorporado; no obstante, a 110 °C la
incorporacion de-hierro muestra una tendencia similar a la de titanio, lo que también

puede estar relacionado con la incorporacion de especies Fe-TiO, en la arcilla.

TABLA 1.

Difraccion de rayos X

El perfil de difraccion de rayos X de la arcilla (Figura 1a) permite identificar las sefiales
tipicas de esmectita ubicadas en angulos 26 = 6,00; 12,11; 18,13 y 24,37, con
espaciados interlaminares (d) correspondientes a 14,70 A, 7,30 A, 4,89 Ay 3,65 A,

respectivamente (12). EI mineral esmectita es el principal constituyente de la bentonita.
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De igual forma, se pueden observar otras sefiales que confirman la presencia de
impurezas como cuarzo (20 = 20,79; 26,56 y 45,79), illita y feldespato (20 = 8,79 y
27,95, respectivamente) (12). La Figura 1b muestra el difractograma del mineral
ilmenita, donde se pueden observar las sefiales caracteristicas para el titanato de hierro
(26 = 32,47; 35,24, 48,70; 23,79; 40,27 y 53,93) (24). Ademas, aparecen sefiales propias
de oxidos de hierro como la hematita (a-Fe,O3) (25, 26) y la magnetita (Fe3O,) (27). La
sefal a angulo 20 igual a 31,0 se atribuye a la especie mixta Fe,O3 — Ti10; (28), en este

caso la sefial con mayor intensidad.

FIGURA 1

De otro lado, en la Figura 2 se muestran los. perfiles de difraccion de los solidos
modificados, en los cuales desaparece la sefial tipica de la esmectita, doo; = 14,70 A,
indicando que el mineral de arcilla ha'sufrido una modificacion a causa de las especies
intercalantes. Al desaparecer la sefial dgoz Se pierde el orden estructural de largo alcance
o0 de apilamiento de las.laminas, lo que verifica la delaminacion del mineral arcilloso.
Las sefiales correspondientes a las especies de hierro y de 6xido de titanio no se logran
observar en los perfiles,de difraccion de los sélidos debido a que constituyen especies
amorfas o porgue se encuentran presentes en pequefias cantidades y no son detectadas

por dicha técnica.

FIGURA 2

Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (IRTF)

Los espectros infrarrojos del material de partida y de los solidos sintetizados se

presentan en la Figura 3, donde se muestran las dos zonas en las que se observaron
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sefiales. La primera zona, correspondiente a las vibraciones entre 3750 y 3100 cm™, es
la regién caracteristica de estiramientos del enlace O-H. La sefial a 3698 cm™ pertenece
al estiramiento del enlace O-H estructural en la red de caolinita (29, 30), confirmando la
presencia de este mineral como impureza. Las trazas de caolinita en la bentonita de
partida también fueron observadas por difraccién de rayos X. Alrededor de 3620 cm™ se
presenta el estiramiento de enlaces O-H en sitios Al,OH estructurales de esmectitas
dioctaédricas (29-31), es decir de esmectitas 0 montmorillonitas ricas en aluminio. La
banda alrededor de 3447 cm™ es atribuida al estiramiento del enlace ©-H.en moléculas
de agua adsorbidas, las cuales forman puentes de hidrdgeno entre siy con la superficie
del sélido proporcionando un ensanchamiento de la banda mencionada. La banda que
intenta emerger en 3250 cm™se atribuye a vibraciones de'sobretono de las flexiones del
agua que aparecen en 1636 cm™ (30, 31). La segunda zona corresponde al intervalo
entre 1750 cm™y 400 cm™, en la cual.se aprecia la banda (1636 cm™) caracteristica de
las deformaciones del enlace O-H del agua adsorbida. La serie de bandas a 1090, 797 y
778 cm™ se atribuyen ‘a.las vibraciones producto del estiramiento del enlace Si-O en la
estructura del cuarzo./La'seffal a 1033 cm™, ancha e intensa en la arcilla y en los sélidos
modificados, corresponde a vibraciones de estiramientos del enlace Si-O en la estructura
del mineral de arcilla. Esta misma sefial y las asignadas a cuarzo se observan con poca
intensidad en-la ilmenita, lo que sugiere la contaminacion de este mineral con material
silicico (arenas) en la ilmenita de partida. La deformacion del enlace AIAIOH en la
estructura del mineral de arcilla aparece en 913 cm™. A 882 cm™se encuentra la
vibracion correspondiente a la deformacion AlFeOH producto de las sustituciones
isomérficas de Fe en la capa octaédrica del mineral arcilloso en estudio (12, 29). Las
vibraciones de deformacion de los enlaces Si-O-Si y Al-O-Si se observan a 462 y 514

cm’ respectivamente (29).
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FIGURA 3

El espectro infrarrojo del mineral ilmenita (Figura 3) presenta una banda ancha en el
intervalo comprendido entre 450 — 650 cm™, correspondiente a vibraciones
caracteristicas de enlaces Ti-O-Ti (32, 33). En este mismo intervalo se espera la
aparicion de vibraciones correspondientes al enlace Fe-O de los éxidos de hierro
(hematita y magnetita), previamente detectados por DRX, lo que hace complejo el
analisis preciso de esta zona. En el intervalo de 1033 a 1090'cmse presenta una banda
ancha debido a la presencia de cuarzo y donde posiblemente se encuentre solapada la
sefial atribuida a la flexion de los enlaces Ti-O-Fe (1050.cm™) (34). Debido a quelas
sefiales caracteristicas del didxido de titanio son ocultadas por las sefales del soporte
(mineral de arcilla), no se observan grandes .cambios en los espectros infrarrojos de los

solidos sintetizados.

Microscopia electrénica de barrido (SEM)

La Figura 4 muestra el cambio en la morfologia de la arcilla después de sufrir los
procesos de modificacién por las especies intercalantes. La micrografia correspondiente
a la arcilla sédica (Figura 4a) muestra agregados de granos con superficie relativamente
lisa, mientras que las imagenes correspondientes a los sélidos modificados revelan un
cambio morfoldgico importante que pone en evidencia la formacién de granos con
superficies altamente erosionadas (Figura 4b-4e). La morfologia de los sélidos
modificados esta relacionada con la exfoliacion o delaminacién del mineral, que impide
el apilamiento ordenado de las ldminas y la conformacion de estructuras ordenadas a

largo alcance, como lo confirmo el analisis por difraccion de rayos X.
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FIGURA 4.

Propiedades texturales

Las isotermas de adsorcion de nitrogeno de la arcilla sddica y de los solidos
modificados con mayor incorporacion de titanio se muestran en la Figura 5a. Las
isotermas presentan mayores volimenes de adsorcion de nitrogeno en los solidos
sintetizados que en la arcilla de partida, poniendo en evidencia el incremento en la
porosidad de los materiales como consecuencia de la modificacién.con _especies de
titanio. La forma de todas las isotermas permite clasificarlas como tipo Il, segin la
clasificacion de la IUPAC (35), tipica de sélidos con macro y mesoporos.
Adicionalmente, la rama de desorcion de las isotermas forma histéresis tipo H3, que es
atribuida a poros en forma de rendijas con tamafios no uniformes (35). En la Tabla 2 se
muestran los diferentes parametros texturales de los sélidos sintetizados, observandose
que efectivamente los solidos modificados presentan mayor area superficial que la
arcilla de partida. Asimismo, el volumen de poro de los sélidos modificados, calculado
segun el método-de Gurvitsch (35), es mayor en todos los casos que el correspondiente
a la arcilla sin modificar. LLas curvas de distribucién de tamafio de poro, construidas por
el método BJH (Figura 5b), exhiben un aumento de la fraccion de mesoporos en el
intervalo.de 25 a 80 A, como consecuencia de la modificacion de los sélidos. Esto
concuerda con la modificacion estructural (delaminacion de la arcilla) verificada por
difraccion de rayos X y confirma nuevamente la alteracion de las propiedades texturales

del mineral arcilloso hacia la conformacion favorable de estructuras mesoporosas.

FIGURAS.

TABLA 2.
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CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos en el presente trabajo permiten concluir que la bentonita fue
modificada exitosamente con especies TiO, y Fe-TiO, extraidas del mineral ilmenita.
Los resultados de analisis quimico sugieren la modificacion efectiva de los materiales
mediante incorporacion de especies de hierro y de titanio. Los analisis:por difraccion de
rayos X y microscopia electronica de barrido (SEM) permiten confirmar la
delaminacion de los materiales como consecuencia de la.incorporacion exitosa de
nanoparticulas de TiO, y Fe-TiO,. La sintesis de materiales. nanoestructurados con
especies de dioxido de titanio intercalado en el mineral de arcilla permitié mejorar los
pardmetros texturales del material de partida, ‘aumentando el &rea superficial y
generando porosidad controlada en los sélidos, propiedades importantes para el uso de
los nuevos materiales en catalisis heterogénea. Finalmente, la ruta de sintesis propuesta
en el presente trabajo mostro ser Gtil para la obtencion de materiales delaminados con

especies de TiO, a partir del empleo de dos minerales naturales como materia prima.
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Titulos de figuras

Figura 1: Difraccion de rayos X de los solidos de partida. a) Bentonita sodica, B/Na (E:
esmectita, I: illita, C: cuarzo, K: caolinita) y b) ilmenita (i: ilmenita, h: hematita y m:
magnetita).

Figura 2: Patrones de difraccion a angulos bajos de la bentonita sodica y de'los sélidos
sintetizados.

Figura 3: Espectros infrarrojos de la bentonita sddica (B/Na), del.mineral ilmenita y los
solidos sintetizados.

Figura 4: Imégenes obtenidas por SEM de la arcilla natural y de‘los sélidos
sintetizados: a) bentonita sodica (B/Na), b) S50-70,.c) S20-110, d) S50-110 y

e) S80-110.

Figura 5: Comparacion de las isotermas de adsorcion (a) y distribuciones de tamafio de
poro BJH (b), para la arcilla sédica y los sélidos sintetizados con mayor incorporacion

de titanio (S20-110, S50-110y S80-110).
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Figura 1: Difraccion de rayos X de los sélidos de partida. a) Bentonita sodica, B/Na (E:
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magnetita).
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Figura 4: Imagenes obtenidas por SEM de la arcilla natural y de los sélidos
sintetizados: a) bentonita sodica (B/Na), b) S50-70, c) S20-110, d) S50-110 y e) S80-

110.
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Figura 5: Comparacién de las isotermas de adsorcion (a) y distribuciones de tamafio de

poro BJH (b), para la arcilla sédica y los sélidos sintetizados con mayor incorporacion

de titanio (S20-110, S50-110 y S80-110).



583

584 Tabla 1. Analisis quimico de los materiales de partida y de los sélidos sintetizados.

Muestra  Si (%) Al(%) Ti(%) Fe (%)

lImenita 2,39 0,73 18,84 40,13
B/Na* 23,86 9,28 0,56 6,13
S80-50 28,37 9,89 0,66 5,70

S50-50 25,04 8,24 0,72 4,87

S20-50 22,94 8,01 0,69 4,37

S80-70 23,77 8,34 0,85 5,61

S50-70 28,74 . 9,83 0,79 5,62

S20-70 19,60 6,53 1,05 4,45

S80-110 27,47 9,78 1,02 6,03
S50-110 27,20 9,80 1,14 6,18
S20-110 27,12 9,81 1,69 6,43

585  * B/Na:bentonita sddica.
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586
587 Tabla 2. Comparacion de las propiedades texturales de la arcilla sodica (B/Na) y de los

588  solidos sintetizados con mayor incorporacion de titanio.

) Area de ) Volumen de Volumen total de
Area Area de
microporos microporos poro (cm®g™).
Sélido superficial Mesoporos
(m°g™). (cm®g™). Método de
BET (m?g?) (m’g™)
Curvas t Curvas t Gurvitsch
B/Na 47 15,3 31,7 0,005 0,075
S20-110 102 53,7 48,3 0,019 0,124
S50-110 115 62,1 52,9 0,022 0,122
S80-110 107 53,7 49,3 0,019 0,134
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