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Resumen

Esta investigación se realizó con el objetivo de síntetizar y caracterizar

ópticamente las nanopartículas de titanato de niquel dopado con cromo (NiT iO3/Cr)

y determinar su eficiencia en la generación de hidrógeno verde, utilizando la técnica

sol-gel en la síntesis del NiTiO3/Cr. Para la síntesis se realizó el dopado con

cromo a diferentes concentraciones (1 %, 3 %, 5 % y 10 %) mediante un cálculo

estequiométrico, logrando obtener nanopartículas de NiT iO3/Cr. La caracterización

óptica se realizó mediante 3 técnicas: mediante DRX, se estudió la escructura del

material, onteniendo una estructura ilmenita , por otro lado mediante la ecuación

de Scherrer se obtuvo un tamaño de cristalito de 32.23 nm para el NiT iO3 puro,

a medida que se aumenta la concentración de cromo este disminuye su tamaño

hasta 28.58 nm; mediante espectroscopía UV-vis se estudió las propiedades de

reflectancia en el espectro visible, obteniendo altos picos cerca a 600 nm con un 75 %

de reflectancia, a medida que se aumenta la concentración de cromo este disminuye

su pico de intensidad hasta un 30 %, además, se determinó la energía prohíbida (Eg),

obteniendo 2.16 eV para el NiT iO3 puro, a medida que se aumenta la concentración

de cromo este disminuye su ancho de banda hasta 1.6 eV; y mediante espectroscopía

FTIR se estudió la tramitancia, presentando el NiTiO3 bandas características de

tramitancia alrededor de 487 cm−1.

La hidrógeno verde fue producido a través el proceso de la fotocatális con

una lampara de 300 W durante 1 hora, donde la tasa producción de hidrógeno

verde para el NiT iO3 fue de 952.45228 µmolh−1L−1, a medida que se aumenta la

concentración de cromo este disminuye su tasa hasta 742.97319 µmolh−1L−1.

Palabras clave: Difracción de rayos X, Espectroscopía, Fotocatálisis, Nanopartículas,
NiT iO3/Cr
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Abstract

This research was carried out with the objective of synthesizing and optically

characterizing chromium-doped nickel titanate nanoparticles (NiT iO3/Cr) and

determining their efficiency in green hydrogen generation, using the sol-gel technique

in the synthesis of NiT iO3/Cr. For the synthesis, chromium doping was performed

at different concentrations (1 %, 3 %, 5 %, and 10 %) through stoichiometric calculation,

successfully obtaining NiT iO3/Cr nanoparticles. Optical characterization was

conducted using three techniques: by XRD, the material structure was studied,

obtaining an ilmenite structure; additionally, using the Scherrer equation, a crystallite

size of 32.23 nm was obtained for pure NiT iO3, which decreases to 28.58 nm

as the chromium concentration increases; UV-Vis spectroscopy was used to study

reflectance properties in the visible spectrum, obtaining high peaks near 600 nm

with 75 % reflectance, which decrease to 30 % in intensity peak as the chromium

concentration increases; furthermore, the band gap energy (Eg) was determined,

obtaining 2.16 eV for pure NiTiO3, which decreases to 1.6 eV as the chromium

concentration increases; and by FTIR spectroscopy, the transmittance was studied,

showing characteristic transmittance bands around 487 cm−1 for NiT iO3/Cr.

Green hydrogen was produced through the photocatalysis process using a

300 W lamp for 1 hour, where the green hydrogen production rate for NiT iO3

was 952.45228 µmol h−1L−1, which decreases to 742.97319 µmol h−1L−1 as the

chromium concentration increases.

Keywords: X-Ray Diffraction, Spectroscopy, Photocatalysis, Nanoparticles,

NiT iO3/Cr
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I. Descripción de la Investigación

1.1. Antecedentes del Problema

Desde hace mucho tiempo que se promueve un futuro con bajas emisiones

de carbono. Hasta hace 100 años las producción de energía era en su mayor parte

proveniente de energías no renovables. Según John McNeill argumenta que como

causa principal de los grandes cambios ambientales que se dieron durante el siglo

XX se destaca, en primer lugar, el sistema energético; posteriormente menciona tres

razones. En primer lugar, desde 1890 destaca que este sistema depende en su mayoría

de los combustibles fósiles, donde su combustión genera impactos a diferentes

niveles, locales como globales, como la contaminación y el cambio climático. En

segundo lugar, se atribuye a uso de combustibles fósiles que facilitó el surgimiento

de nuevas tecnologías como el carbón, petróleo y gas natural que impulsaron la

maquinaria, transporte y producción a gran escala, gracias a los combustibles fósiles

surgieron nuevas tecnologías, que progresivamente fueron aumentando de manera

ostensiva el impacto ambiental de actividades como minería, agricultura y silvicultura.

(Bravo et al., 2017). Entre todas las aplicaciones hoy en día destaca las aplicación

en energías renovables, tales es el caso de las nanoparticulas en la generación de

hidrógeno verde. En la actualidad se viene desarrollando trabajos con TiO2 (Candal,

et al. 2001) , NiTiO3/Ln, donde se consigue mejoras en su eficiencia al generar

hidrógeno, siendo el titanato de niquel uno de los recientes materiales de estudio.

Además, fuentes alternativas como la energía hidroeléctrica y la nuclear

también han generado efectos considerables sobre el medio ambiente. Sin embargo,

en las últimas décadas se ha generado un mayor consumo energético debido al

aumento de la población, utilizándose combustibles fósiles (carbón y petróleo) como

agentes, estos han contribuido al aumento de gases de efecto invernadero en la
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atmósfera, como el dióxido de carbono (GEI) en la atmósfera entre ellos el dióxido

de carbono (CO2). Actualmente se busca fuentes de energía que sean sostenibles

a través del tiempo, entre las cuales, fuentes de energía renovable son la solar, la

hidráulica , la eólica, la biomasa y el biogás, son las que no se agotan y no causan

efectos ambientales dañinos a largo plazo (Angulo, 2024).

Por otro lado, existen fuentes de energía renovable que destacan , llamando la

atención debido a su potencial energético es el hidrógeno como posible combustible

a futuro. Puede utilizarse para diferentes fines, por ejemplo, como portador de

energía o medio de almacenamiento. Ofrece alternativas libres de carbono a los

combustibles convencionales. Además el hidrógeno es un combustible inflamable

y seguro, que produce agua y una cantidad insignificante de óxidos de nitrógeno

al reaccionar, en otroas palabras practicamente una nula emisión de contaminantes.

Como combustible, el hidrógeno tiene propiedades únicas, entre ellas, una velocidad

de combustión rápida y no es tóxico ni tiene capacidad para formar ozono. Por tales

motivos se han desarollado estudios sobre el hidrógeno como fuente de energía,

siendo sostenible y muy abundante (Zainal et al., 2024).

Dependiendo del proceso de producción y la fuente de energía, la clasificación

del hidrógeno generado está clasificado en hidrógeno verde, azul y gris. Siendo el

hidrógeno verde la que presenta menor emisión de gases de efecto invernadero

comparado con el gris y azul, por tal razón se le considera como prometedor

combustible a futuro (Sarker, et al. 2023). Tradicionalmente, el hidrógeno se ha

producido principalmente a partir de combustibles fósiles (hidrógeno gris), un

proceso que libera CO2 a la atmósfera, por tanto, a pesar que se genera hidrógeno gris

y azul, estos representan un gran problema para el medio ambiente debido a que su

producción involucra el uso de carbón, puestoque la producción de hidrógeno, es casi

el 99 %de los casos provenientes de fuentes fósiles como el gas natural y carbón, esto
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representa una fuente considerable de emisiones de dióxido de carbono (CO2). Esto

se suma al impacto ambiental de otras fuentes energéticas, como la hidroeléctrica

y la nuclear. (Cancino Silva, 2021). Con el aumento de la conciencia ambiental y

ante el potencial de fuentes de energía sostenibles, el hidrógeno verde, se presenta

como una alternativa prometedora, esto ha sido de gran impacto y llamado bastante

la atención. Por ejemplo, el potencial del hidrógeno verde para la descarbonización

en la UE (Unión Europea) abre nuevas vías de acción indispensables para enfrentar

los Objetivos de Desarrollo Sostenible (ODS), donde se revisa, en primer lugar, el

papel que juega la UE en la transición energética global y el estado del arte respecto

al hidrógeno verde como vector energético. En segundo lugar, se estudia el estado de

desarrollo de la industria del hidrógeno verde en la Unión, así como de las iniciativas

comunitarias puestas en marcha dentro de este campo. En tercer lugar, se analizan las

oportunidades y desafíos a los que se enfrenta esta apuesta energética. Por lo tanto, la

generación de hidrógeno verde surge como respuesta a la necesidad de evolucioanr

positivamente el sector energético para que sea libre de carbono y reducir los gases

que agravan el calentamiento global. (Antoranz, 2021).

El hidrógeno verde es producido al separar el agua en sus componentes

usando electricidad que viene de fuentes renovables, como la energía solar o eólica.

La última década resalta puesto que cada vez más personas y sectores, en esa

medida el hidrógeno verde se posiciona como un vector energético clave en el

almacenamiento y aprovechamiento de energía, así como para su uso en industrias

que requieren altas temperaturas o en el transporte pesado (Benjumea Cervera, 2021).

Por tal motivo, la investigación sobre sobre el hidrógeno verde y materiales que sean

óptimos para su generación es una necesidad debido al drástico cambio climático,

puesto que representa un gran problema para el cuidado y protección de la vida en

la tierra, en particular la emisión de CO2 (Gross et all., 2003). Por otro lado, se ha
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mostrado que el hidrógeno verde puede generar de forma segura la misma energía

que los combustibles convencionales, y puede hacerlo sin producir las emisiones de

carbono o los residuos radiactivos que dañan el medio ambiente (Wangong y Daniel,

2010).

Sin embargo la producción de hidrógeno verde presenta algunos problemas a

tratar. Algunos de los problemas más relevantes: Costos de producción, la producción

de hidrógeno verde a partir de electrólisis es actualmente más cara que la producción

de hidrógeno a partir de combustibles fósiles. Aunque los costos están disminuyendo,

la inversión inicial en tecnologías renovables y electrolizadores sigue siendo alta (Ma

et all., 2023). Métodos de almacenamiento, falta de infraestructura adecuada para la

producción, almacenamiento y distribución de hidrógeno es un gran obstáculo. Las

instalaciones actuales están diseñadas principalmente para hidrógeno gris (producido

a partir de combustibles fósiles). Eficiencia energética, donde la generación de

hidrógeno a partir de electricidad conlleva pérdidas de energía en el proceso de

electrólisis, y la conversión de hidrógeno de nuevo a electricidad también puede ser

ineficiente. Esto plantea interrogantes sobre la viabilidad energética en comparación

con otras tecnologías de almacenamiento (Oliveira, Beswick, y Yan, 2021). Escalabilidad,

a pesar que existen proyectos piloto, la escalabilidad de la producción de hidrógeno

verde para satisfacer la demanda global es un desafío, especificamente en términos de

acceso a recursos renovables y materias primas (Council, 2020). Impacto ambiental,

aunque el hidrógeno verde se caracteriza por ser limpio comparado con el hidrógeno

azul y gris, su producción puede tener impactos ambientales relacionados con el uso

del agua en el proceso de electrólisis, especialmente en regiones áridas.

Por lo tanto, es necesario llevar a cabo un análisis más exhaustivo e investigar

con mayor detalle los procesos de producción de hidrógeno verde para una mejor

solución a los problemas que presenta y así pueda cumplir su promesa como una
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pieza clave para avanzar hacia una economía con menos carbono.

1.2. Planteamiento del Problema

Para conseguir una mejor eficiencia en la generación de hidrógeno verde

se usa semiconductores, materiales dopados, nanomateriales y materiales híbridos.

En la actualidad para la generación de hidrógeno verde existen diversos procesos

cómo pirólisis, craqueo térmico, electrólisis, fotocatálisis, entre otros, dónde destaca

la electrólisis y fotocatális por emitir nula emisión de dióxido de carbono (CO2)

comparado con los demás procesos (Sarker et al., 2023). Además de una nula emisión

de CO2 que sean eficientes en la generación de hidrógeno verde, es decir, materiales

que posean un gran potencial energético. En el presente trabajo de investigación se

centra en la generación de hidrógeno verde mediante fotocatálisis dónde se obtendrá

nula emisión de CO2 y se espera una buena cantidad de hidrógeno verde generado.

Para desarrollar la fotocatálisis se usan materiales que posean propiedades

físicas y químicas adecuadas para la generación de hidrógeno verde, donde destacan

el titanato de niquel (NiTiO3), óxido de titantio (TiO2), óxido de zinc (ZnO) y

sulfuro de cadmio (CdS). Para una mejor eficiencia en la generación de hidrógeno

verde se usan materiales dopados y materiales híbridos, estos forman la base de la

investigación en fotocatálisis para la producción de hidrógeno, buscando aumentar

la eficiencia y la viabilidad económica de esta tecnología (Augustin et al., 2022).

Uno de los materiales que cumple estas características de producir nulas

emisiones de CO2 y con gran potencial energético es el titanato de niquel (NiT iO3).

Actualmente se hace investigaciones sobre el NiT iO3 buscando una mejora en

su eficiencia para la generación de hidrógeno verde. Justamente el desafío en la

actualidad está en estudiar las propiedades físicas y químicas de distintos materiales

para conseguir una mejor eficiencia en la generación de hidrógeno verde. Para



6

conseguir esta mejora en el NiT iO3 se realiza un dopaje con materiales metálicos

y no metálicos que puede aumentar el rendimiento del fotocatalizador ajustando

cuidadosamente la banda prohibida de los nanomateriales. Además, se debe emplear

una cantidad óptima de fotocatalizador para lograr la máxima actividad porque una

alta concentración de fotocatalizador puede reducir la eficiencia del fotocatalizador,

mientras que una baja concentración puede producir baja eficiencia (Diab et al.,

2018).

Se han realizado investigaciones con otros materiales como el óxido de titatio

(TiO2) n la producción de hidrógeno verde, especialmente usando la fotocatálisis,

que es un proceso donde la energía del sol ayuda a separar el agua en hidrógeno

y oxígeno, y el TiO2 se utiliza como fotocatalizador. Además se han evaluado las

principales características y limitaciones de los fotocatalizadores de TiO2 .También

se han revisado fotocatalizadores basados en TiO2 modificados con un metal de

transición, óxido de metal de transición, metal noble, nitruro de carbono grafítico,

grafeno, entre otros, con la idea de mejorar su eficiencia en la generación de

hidrógeno verde (Rafique et al., 2023).

En un estudio se ha usado nanotubos heteroestructurales de NiT iO3 / TiO2,

se prepararon mediante un método de reacción ’in situ’ y se utilizaron como

fotocatalizadores para la generación de hidrógeno a partir de la división del agua.

La morfología nanotubular del compuesto y la heteroarquitectura estable, muestran

una excelente actividad fotocatalítica y una alta estabilidad para un uso repetido.

Según los resultados, hay un contenido óptimo de NiT iO3 de 1,77 mol %, lo que da

una alta tasa de evolución H2 y estable de aproximadamente 680 µmol/g−1h−1, que

supera la de los nanotubos de TiO2 puros y las nanopartículas de TiO2 de dimensión

cero en aproximadamente 15 veces y 55 veces, respectivamente (Huang, Jiang, Li,

Xue, y Guo, 2017).
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En una investigación sobre el sulfuro de cadmio (CdS) en la generación de

hidrógeno verde, especialmente en el contexto de la fotocatálisis y celdas fotoelectroquímicas.

El CdS al ser un semiconductor que puede absorber luz solar y generar electrones

libres y huecos, representa una gran ventaja para generar hidrógeno verde. Los

electrones pueden utilizarse para reducir protones y producir hidrógeno a partir

de agua. La eficiencia del CdS en este proceso depende de su estructura, tamaño

de partícula y condiciones de reacción. A pesar que el CdS tiene potencial en la

generación de hidrógeno, su toxicidad y los impactos ambientales asociados con

el cadmio son preocupaciones importantes. Esto ha obligado a investigadores a la

búsqueda de alternativas más seguras y sostenibles (Yuan et al., 2018).

En un estudio sobre el desempeño de varias estructuras de nanocables de

ZnO para la producción fotocatalítica de hidrógeno a partir de la reacción de división

del agua. Se sintetizaron nanocables de ZnO de diferentes diámetros que van desde

57 a 85 nm utilizando el mecanismo de crecimiento VLS (sólido-líquido-vapor).

Además, se realizaron experimentos de evolución de hidrógeno fotocatalítico y se

descubrió que todos los materiales actúan como catalizadores en la existencia de un

reactivo de sacrificio bajo iluminación de banda ancha (Galdaméz et all., 2020).

Por lo tanto, es necesario hacer un análisis más a profunidad e investigar con

mayor detalle las propiedades físicas y químicas de materiales que sean adecuados

para la producción de hidrógeno verde, obtendiendo buena cantidad generada y

nula emisión de contaminantes. En el presente trabajo de investigación se estudia el

titanato de niquel dopado con cromo (NiTiO3/Cr), donde se busca una mejora en

la eficiencia para la generación de hidrógeno verde y con nula emisión de carbono

en el proceso de elaboración (Galdaméz et all., 2020).
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1.3. Descripción del Problema

El desafío en este estudio es la síntesis y caracterización de un compuesto que

presente propiedades ópticas que sean eficiente en la generación de hidrógeno verde

y no emita contaminantes en su elaboración. A pesar de que se han realizado estudios

previos sobre otros compuestos con características similares (NiT iO3, T iO2, ZnO, CdS),

existen desafíos en la optimización de eficiencia, cantidad generada, relación costo-

producción, y adopción de tecnología (Ma et al., 2023). Muchas de las técnicas más

comunes para producir hidrógeno provienen principalmente de procesos petroquímicos.

Entre ellos destacan el reformado con vapor aplicado al gas natural y a diferentes

fracciones del petróleo, así como la pirólisis catalítica de hidrocarburos con cadenas

largas. Otro método importante se basa en la gasificación del carbón, que está

estrechamente relacionado con los procesos de Fischer-Tropsch. (CO2) (Bedoya Olarte

y Hernández, 2021).

Investigaciones recientes destacan el potencial de la captura y almacenamiento

de carbono (CAC) durante el proceso de producción del hidrógeno gris. Se estima

que con tecnologías de CAC, las emisiones de CO2 pueden reducirse en un 90 %, lo

que haría que el hidrógeno gris fuera más aceptable ambientalmente. Los resultados

del estudio muestran que usar tecnologías que capturen y almacenen carbono puede

afectar significativamente el desarrollo futuro del mercado energético mundial

(Matyushok et al., 2024).

Otro proceso mediante el cual se produce hidrógeno es el reformado con

vapor que proviene de procesos que generan cantidades significativas de gases de

efecto invernadero, en particular cuando se emplea gas natural como materia prima.

En términos globales, aproximadamente el 50 % del hidrógeno se obtiene mediante

el reformado con vapor de gas natural. A esto se suma un 30 % que proviene del
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reformado de subproductos de la industria química y de refinerías de petróleo, un

18 % que se genera a partir de la gasificación del carbón, mientras que solo un

3,9 % se produce mediante electrólisis del agua, y apenas un 0,1 % proviene de otras

fuentes alternativas. (Dincer, 2012).

Por tanto, la mayoría de estudios mencionados anteriormente presentan

elevados costos en su elaboración y alta producción de hidrógeno verde. El objetivo

principal de este estudio es sintetizar y caracterizar un compuesto de nanopartículas

de titanato de niquel dopado con cromo (NiT iO3/Cr) que presente eficiencia para

la generación de hidrógeno verde, ello contribuírá a la disminución en la emisión

de carbono y abordar la necesidad actual de encontrar materiales eficientes para la

generación de hidrógeno verde.

1.4. Formulación del Problema

¿Cómo influye la concentración de cromo en la eficiencia de las nanopartículas

de titanato de niquel para la generación de hidrógeno verde?

1.5. Problemas Específicos

• ¿Cómo varían las propiedades ópticas de las nanopartículas de titanato de

niquel (NiTiO3) y titanato de niquel dopado con cromo NiT iO3/Cr?

• ¿Cúal es la eficiencia en la generación de hidrógeno verde de las nanopartículas

de NiT iO3 y NiT iO3/Cr?

1.6. Justificación e Importancia de la Investigación

1.6.1. Justificación social

A nivel mundial diversas industrias generan hidrógeno con elevadas emisiones

de CO2, buscando reducir la emisión de estos. Abordar este problema mediante
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técnicas convencionales presenta serias dificultades, ya que suele implicar gastos

elevados y el riesgo de utilizar compuestos que podrían intensificar el impacto

ambiental y poner en peligro la salud de los seres vivos. Frente a esto, el presente

estudio propone una alternativa más eficaz y sustentable, basada en el uso de recursos

accesibles para lograr la producción de hidrógeno verde.

De acuerdo con proyecciones publicadas por la Agencia Internacional de la

Energía a fines de 2019, se espera que la demanda mundial de energía crezca entre un

25 % y un 30 % para el año 2040. Si este aumento ocurre en un modelo económico

que todavía depende en gran medida del carbón y el petróleo, las emisiones de CO2

también se intensificarán, lo que agravaría aún más los efectos del cambio climático.

1.6.2. Justificación económica

El avance logrador mediante la industria del hidrógeno verde fomenta la

innovación tecnológica y puede generar nuevos empleos en sectores relacionados

con la producción, almacenamiento y distribución de hidrógeno. Este crecimiento

en el empleo puede ser significativo en áreas donde se establecen instalaciones de

producción de hidrógeno y en la cadena de suministro asociada (Council, 2017).

Según estimaciones recientes de la Agencia Internacional de la Energía, se

prevé que para el año 2040 la demanda global de energía aumente entre un 25

En este contexto, el hidrógeno verde se presenta como una alternativa

clave para avanzar hacia una economía con menor huella de carbono. Este tipo

de hidrógeno se produce a partir de la fotocatálisis del agua utilizando electricidad

generada por fuentes renovables como la solar, la eólica o la hidráulica. A diferencia

del hidrógeno gris que se obtiene a partir de gas natural y libera grandes volúmenes de

CO2 el hidrógeno verde no genera gases de efecto invernadero durante su producción.

Por ello, desempeña un papel fundamental en el cumplimiento de los compromisos
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internacionales para reducir las emisiones y frenar el calentamiento global (Bianco y

Blanco, 2020).

Por otro lado, este trabajo referido a la generación de hidrógeno verde

mediante la síntesis y caracterización del titanato de niquel dopado con cromo

(NiT iO3/Cr) tiene como objetivo promover la conciencia sobre la relevancia

de impulsar proyectos de energías renovables, los cuales, en un futuro cercano,

puede convertirse en pilares fundamentales para la generación de electricidad y en

alternativas viables frente a los combustibles fósiles que predominan en la actualidad.

1.7. Objetivos

1.7.1. Objetivo General

Sintetizar y caracterizar ópticamente un compuesto de nanopartículas de

titanato de niquel dopado con Cromo (NiTiO3/Cr) y determinar su eficiencia en la

generación de hidrógeno verde.

1.7.2. Objetivos Específicos

• Caracterizar ópticamente las nanopartículas de NiTiO3 y NiTiO3/Cr mediante

técnicas de difracción de rayos X (XRD), espectroscopia UV-Vis y espectroscopia

FTIR.

• Determinar la eficiencia en la generacion de hidrógeno verde de las nanopartículas

de NiTiO3 y NiTiO3/Cr.

1.8. Hipótesis de la Investigación

1.8.1. Hipótesis General

La concentración del cromo influye en las propiedades ópticas y eficiencia

de las nanopartículas de titanato de niquel en la generación hidrógeno verde.
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1.8.2. Hipótesis Específicas

• Las nanopartículas de NiTiO3 y NiTiO3/Cr pueden presentar propiedades

ópticas adecuadas para la generación de hidrógeno verde.

• Las nanopartículas de NiTiO3 y NiTiO3/Cr presenta eficiencia en la

generación de hidrógeno verde.

1.9. Operacionalización de variables

1.9.1. Variable Independiente

• Concentración del compuesto NiT iO3/Cr

1.9.2. Variable Dependiente

• Propiedades ópticas de las nanopartículas de NiT iO3/Cr

• Eficiencia de la generación de hidrógeno verde

Tabla 1

Operacionalización de la variable independiente

Variable Indicador Escala de
independiente medición

Concentración del Concentración de NiT iO3/Cr mg/L
compuesto NiT iO3/Cr Proporción NiT iO3/Cr %

Morfología forma
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Tabla 2

Operacionalización de la variable dependiente

Variable Indicadores Escala de
dependiente medición

Propiedades ópticas Tamaño nm
de las Ancho de banda prohibida eV

nanopartículas Transmitancia UA
de NiT iO3/Cr Reflectancia UA

Eficiencia de la Tasa de producción µmolg−1h−1

generación de Eficiencia %
hidrógeno verde pH -

1.10. Limitación de investigación

• La síntesis de las nanopartículas de NiT iO3/Cr representan de alto costo,

además, producirlo en pequeñas cantidades suele ser caro, ya que los reactivos

utilizados tienen un costo elevado. Pero a medida que la producción aumenta,

esos costos se reducen, haciendo que el proceso sea más rentable y sostenible

a largo plazo.. Los resultados que se obtendrán son a nivel de laboratorio y

el uso de reactivos será financiado por el proyecto de investigación “Análisis

morfológico de películas delgadas de NiT iO3 mediante microscopía interferencial

para mejorar su eficiencia en la generación de hidrogeno".

• La investigación estará limitada a los equipos que se usarán para la caracterización

de las nanopartículas de Titanato de Niquel dopado con cromo(NiT iO3/Cr).

La elección de técnicas (como espectroscopia UV-VIS, espectroscopia raman

y difracción de rayos X ) puede influir en la comprensión completa de las

propiedades del material. Algunas propiedades pueden ser difíciles de medir.
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• Aunque el titanato de níquel se muestra prometedor, su eficiencia en la

producción de hidrógeno puede no ser competitiva comparado con otros

materiales más establecidos, dicha comparación servirá para identificar ventajas

y desventajas.
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II. Marco Teórico

2.1. Antecedentes de investigación

Desde hace varios años la nanociencia y la nanotecnología han despertado un

gran interés en el desarrollo de la ciencia. El prefijo “nano” significa 10−9 unidades

de metro y por tanto la nanotecnología se basa en el estudio y aplicaciones de

materiales con tamaño en el rango de los nanómetros (Guierrez, 2016). Cuando

un material es reducido a escala nanométrica, su superficie disponible en relación

con su volumen crece considerablemente, lo que permite que una mayor parte del

material quede expuesta y activa para interactuar con su entorno. Por ejemplo, al

disminuir el tamaño de un material, la proporción entre su superficie y volumen se

incrementa, lo que provoca cambios en sus propiedades superficiales. Esto puede

aumentar la tensión superficial y la reactividad química. Además, algunos materiales

opacos pueden volverse transparentes, como ocurre con el cobre; sustancias que

normalmente son inertes pueden actuar como catalizadores, como el platino; otros

que son estables pueden transformarse en combustibles, como el aluminio; incluso

algunos sólidos pueden pasar a estado líquido a temperatura ambiente, como el oro;

y materiales aislantes pueden comenzar a conducir electricidad. (Ramesh, 2009). La

nanotecnología presentan ventajas como económica, rápida y segura en la síntesis

de nanopartículas estables y de tamaños uniformes. En los últimos tiempos, se han

logrado crear diversas nanopartículas que han encontrado aplicaciones en múltiples

campos (Palacios et al., 2016).

En la presente investigación se hace énfasis en los nanomateriales para

el desarrollo de energías limpias, siendo el titanato de niquel dopado (NiT iO3)

con cromo objeto de estudio. Siendo las energías renovables de gran impacto en

la actualidad es una necesidad ante el drástico cambio climático y el exceso de
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combustibles fósiles. Una alternativa a los combustibles fósiles es el hidrógeno

“verde”, siempre que la fuente de energía utilizada para impulsar el proceso proceda

enteramente de energías renovables (Amokrane et al., 2018).

2.2. Titanato de Niquel

El titanato de níquel es un compuesto químico cuya fórmula química es

NiT iO3. Es un semiconductor de tipo P que se cristaliza en una estructura ilmenita

con un ancho de banda de 2,2 eV. Además es un óxido de metal de transición doble

donde su estructura de ilmenita presenta a los átomos de Niquel (Ni) y Titanio (Ti)

en coordinación octaédrica con capas catiónicas alternas ocupadas exclusivamente

por Ni+2 o Ti+4, tal como se muestra en la figura 1, donde los átomos en color rojo

presentan al Niquel, las verde al Titanio y amarillas al oxígeno (Jiang et al., 2018).

El NiT iO3 pertenece a la familia de los titanatos, asimismo de las aplicaciones

que se presenta en diversos campos como la fotocatálisis de luz visible, pilas de

combustible de óxido sólido o gas, sensores, dispositivos electrónicos con efectos

magneto-electricos, y pigmentos de pintura (Hung et al., 2018). Por otro lado, es

considerado un prometedor material para la fotocatálisis impulsada por luz visible

debido a su estrecha banda prohibida, donde los electrones del material pueden

excitarse en la banda conducción bajo irradiación de luz visible (Tong et al., 2016).

El titanato de niquel en su forma pura es de color amarillo. Ademas, la elaboración

de películas de NiT iO3 con estructura de ilmenita es un material de perovskita

antiferromagnético y paraeléctrico (C. Chen et al., 2020). El NiT iO3, es parte de

un proyecto donde se han trabajado con diferentes dopantes, algunos de ellos son

NiT iO3/Ln y NiT iO3/Ce.
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Figura 1

Estructura del Titanato de Niquel, (More et al., 2024)

En investigaciones recientes se ha estudiado el NiT iO3 por sus diversas

aplicaciones, siendo uno de estas la generación de hidrógeno verde (Hung et al.,

2018).

En un estudio, la capacidad de partículas de NiTiO3 dopadas con lantano

para degradar colorantes en agua sintética bajo luz ultravioleta. Los resultados

mostraron que la solución con NiTiO3 dopado con 0,1 % de lantano logró degradar

el azul de metileno en un 98,39 % tras aproximadamente 21 horas. Por otro lado,

el anaranjado de metilo alcanzó una degradación del 95,95 % utilizando NiTiO3

con 3 % de lantano en alrededor de 22 horas, mientras que la rodamina B presentó

una degradación del 99,26 % en condiciones similares y un tiempo cercano a las 22

horas. (Machicado Flores, 2024).

En un estudio realizado sobre producción de hidrógeno se usó como fotocatalizador

el óxido de titanio (TiO2) dopaco con plata (Ag), se obtuvo una tasa de producción
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de 23, 5molg−1ůh−1 con un rendimiento cuántico aparente del 19 % . La actividad

eficiente observada se atribuyó a la aparición de vacantes de oxígeno que mejoraron

la tasa de separación de carga de TiO2, responsable de la mayor tasa de producción

de hidrógeno (Gogoi et al., 2020).

En laboratorio de la universidad de Assiut en Egipto, se realizó investigación

sobre la producción de hidrógeno, para ello se fabricó un nanocompuesto Ce3O4 @

C/TiO2 (óxido de cerio y carbono) utilizando un método de impregnación húmeda

incipiente para la producción fotocatalítica de hidrógeno. El fotocatalizador fabricado

a base de TiO2 exhibió una tasa de producción de hidrógeno de 11 400 µmolg−1h−1

(El-Bery y Abdelhamid, 2021).

Se fabricaron pigmentos nano amarillados NiTiO3 y NiT iO3/T iO2 altamente

dispersos. Que no contienen elementos metálicos tóxicos, y se reconocen como

opciones prometedoras para emplearse en recubrimientos superficiales, especialmente

como colorantes que mantienen bajas temperaturas.

(J.-L et all, 2013) .

En un estudio sobre las soluciones de precursores de titanato de níquel y las

muestras de polvo se sintetizaron mediante el proceso sol-gel. El tetrahidrato de

acetato de níquel fue el precursor del óxido de níquel, mientras que isopropóxido de

titanio fue la fuente de titania. Fabricando monolitos de titanato de niquel mediante

el procesamiento tradicional de polvo y se caracterizaron por difracción de rayos

X, medidas de elipsometría, dilatometría y microdureza. Estos datos ayudaron a la

caracterización del sol-gel de materiales derivados. Demostrando que el NiT iO3 es

un óxido estable a temperaturas elevadas y exhibió lubricidad bajo ciertas condiciones

(Taylor et al., 2002).

En diversos estudios se muestra la producción de hidrógeno usando diferentes

fotocatalizadores basados en titanato de niquel (NiT iO3) con un diferente cocatalizador



19

para aceleraar el proceso de reacción (Lakhera et al., 2018), ver tabla 3.

Tabla 3

Producción de hidrógeno del NiT iO3 basado en nanocompuestos(Lakhera et al.,
2018)

Fotocatalizador Cocatalizador Tasa de producción de H2 Referencias
NiTiO3 Pt 194 µmol h−1 Li et al., 2013
NiTiO3 Pt 20 µmol h−1 Liu et al., 2014
NiT iO3 g − C3N4/Pt 835 µmol h−1 Zeng et al., 2016
TiO2 NiT iO3 680 µmol h−1g−1 Z. Wang et al., 2017
NiT iO3 CdS/CoS 476 µmol h−1 Huang et al., 2017
NiT iO3 TiO2 87 µmol h−1g−1 Lakhera et al., 2018

Se prepararon polvos de estructura de ilmenita NiT iO3 mediante un método

simple basado en el proceso de Pechini modificado. El Análisis Térmico Diferencial

(DTA) muestra picos exotérmicos solo alrededor de 300-350 °C y 600 °C, que

corresponden a la descomposición del compuesto orgánico y cristalización de la fase

ilmenita. Además, se ha analizado el NiT iO3 mediante espectros de reflectancia

difusa UV-Visible muestran brechas de banda óptica de 3.02 eV (Lin et al., 2006).

Se desarrolló un compuesto con nanopartículas de NiTiO3 diseñado para

reflejar la radiación infrarroja, con el objetivo de mejorar el confort térmico dentro

de los contenedores. Para esto, se emplearon técnicas de difracción de rayos X

para analizar las estructuras, así como espectroscopía UV-visible para evaluar la

reflectancia de las superficies y de la pintura aplicada con diferentes concentraciones

de NiTiO3. Finalmente, se identificó la combinación óptima entre los tipos de

muestra (aluminio, acero inoxidable 304 y acero A36), la pintura y las nanopartículas,

logrando así mejorar significativamente el confort térmico en los contenedores.

(Calisaya Pinto, 2021).
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2.3. Hidrógeno

El hidrógeno es un gas inodoro, incoloro, insípido y no venenoso bajo

condiciones normales. Es el elemento más simple de la tabla periódica. Un átomo de

hidrógeno está compuesto únicamente por un protón y un electrón. En condiciones

normales, se encuentra formando moléculas diatómicas. Además, es el elemento

más abundante en el universo y el tercero en abundancia en la Tierra (Cancino Silva,

2021). El hidrógeno renovable, conocido como hidrógeno verde, se obtiene mediante

diferentes técnicas, puede obtener hidrógeno a partir de la electrólisis del agua

usando la energía restante de fuentes renovables. Cuando este hidrógeno se reacciona

con el oxígeno del aire, libera energía genera solo vapor de agua como residuo, lo

que lo convierte en una opción limpia y eficiente.

(Zuriaga, 2021).

2.3.1. Propiedades fisicoquímicas del hidrógeno

El elemento químico Hidrógeno se cataloga como un no metal, pero logra

llegar a ser metálico cuando es sometido a presiones muy altas. El hidrógeno es

un elemento químico que, aunque normalmente se considera un no metal, puede

comportarse como un metal si se encuentra bajo presiones extremadamente altas. En

su forma molecular más común, el hidrógeno existe como H2, y su masa molecular

es de aproximadamente 2,0159 unidades de masa atómica. Una de sus características

más notables es su ligereza: es el gas más liviano que se conoce, con una densidad

de apenas 0,071 g/L en condiciones normales de temperatura y presión (TPN), lo

que lo hace unas 14 veces menos denso que el aire. Aunque no es muy soluble en

agua, sí lo es en mayor medida en algunos disolventes orgánicos. A temperatura

ambiente, el hidrógeno no reacciona fácilmente, a menos que se le active, por

ejemplo, utilizando un catalizador. Sin embargo, cuando se somete a temperaturas



21

elevadas, su reactividad aumenta considerablemente, lo que lo convierte en una de

las sustancias más inflamables conocidas (Suárez, 2021). Además, tiene la cuallidad

de reaccionar con óxidos y cloruros de diversos metales, como la plata, el cobre,

el plomo, el bismuto y el mercurio, generando los metales respectivos mediante

un proceso de reducción. También puede transformar en su forma metálica a los

cationes presentes en ciertas sales, como los nitratos, nitritos y cianuros de sodio y

potasio

Como podemos ver, el hidrógeno, al igual que el oxígeno, tiene la capacidad

de formar una gran variedad de compuestos. Entre los más importantes se encuentran

el agua, los ácidos, las bases, la mayoría de los compuestos orgánicos y muchos

minerales (Salcedo Rodriguez, 2009).

2.3.2. Clasificación del hidrógeno

2.3.2.1. Hidrógeno gris. El hidrógeno gris es una forma de hidrógeno,

este se produce a partir de combustibles fósiles, principalmente gas natural, a través

de un proceso llamado reformado de metano o pirólisis. Este tipo de hidrógeno se

obtiene a partir de combustibles fósiles, especialmente del gas natural, mediante

un proceso conocido como reformado de metano o pirólisis. En este proceso el

metano reacciona con vapor de agua a altas temperaturas, lo que da como resultado

la producción de hidrógeno y dióxido de carbono como subproductos. . Pero por

lo expuesto, su principal desventaja debido a la emisión de contaminantes (CO2)

en la reacción, contribuyendo al cambio climático. Por eso, en la transición hacia

una economía más sostenible, se está prestando mucha atención al desarrollo de

hidrógeno más limpio, como el hidrógeno azul (que captura y almacena las emisiones

de CO2) y el hidrógeno verde (producido a partir de fuentes renovables mediante

procesos como electrólisis o fotocatálisis).
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2.3.2.2. Hidrógeno azul. El hidrógeno azul es un tipo de hidrógeno que

se obtiene a partir de combustibles fósiles, como el gas natural, empleando un proceso

similar al que se usa para producir el hidrógeno gris (reformado de metano), pero

con una diferencia clave: en la producción de hidrógeno azul, se captura y almacena

el dióxido de carbono (CO2) que se genera como residuo. Algunas características

del hidrógeno azul son:

Reducción de emisiones: Aunque se usan combustibles fósiles para producir

hidrógeno, la captura de CO2 contribuye a disminuir las emisiones de gases

de efecto invernadero en comparación con el hidrógeno gris

Transición energética: Se considera una opción intermedia en la transición

hacia un futuro con energías limpias, ya que permite aprovechar la infraestructura

existente de lgas natural mientras se desarrolla una economía del hidrógeno

más limpia.

El hidrógeno azul es visto como una solución potencial para ayudar a reducir

las emisiones mientras se trabaja en el desarrollo y la expansión de fuentes de

hidrógeno más sostenibles, como el hidrógeno verde.

2.3.2.3. Hidrógeno verde. Conocido también como hidrógeno renovable,

el hidrógeno verde, es un tipo de hidrógeno qse se obtiene mediante diferentes

técnicas, siendo una de estos por electrólisis del agua a partir de excedentes de

energía renovable. Dependiendo del proceso de producción y la fuente de energía, el

hidrógeno obtenido se clasifica en gris, azul y verde, como se representa en la figura

2, por otro lado el reformado con vapor de metano se producen grandes cantidades

de CO2, pero estos vapores de CO2 se recogen en contenedores y se almacenan

en lugares seguros. El hidrógeno producido a partir de gas natural, biogás y gas

de síntesis se clasifica como hidrógeno azul, donde los gases de CO2 formados no

se pueden almacenar y se enviarán a la atmósfera. A diferencia del hidrógeno
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gris, el hidrógeno azul, que se produce a partir de gas natural, puede re ducir

significativamente las emisiones de CO2 al capturar y reutilizar el carbono. Además,

tanto los procesos de producción de hidrógeno gris como azul generan CO2 como

subproducto, pero en el caso de las tecnologías que producen hidrógeno verde, se

observan cero emisiones de carbono. Principalmente, se utilizan tecnologías solares

y eólicas para producir hidrógeno verde, mayormente se dan en países europeos.

Figura 2

Categoría de hidrógeno, sus materias primas y tecnologías, (Sarker et al., 2023)

2.4. Vector energético

Se conoce como vector energético a aquellas sustancias o sistemas capaces

de almacenar energía para liberarla más adelante. Esta liberación se lleva a cabo en

un momento y lugar específicos, de manera controlada y eficiente. En las últimas

décadas se ha investigado a bastante profundidad en cuanto a los materiales para

el ahorro de energía, su importancia aumento a medida que la demanda energética
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mundial sigue creciendo. Según el informe ’World Energy Outlook’ de la Agencia

Internacional de Energía, se estima que para 2030 la demanda global podría subir un

55 %, y posiblemente duplicarse para 2050. La necesidad del suministro de energía

son inevitables (Ares, 2019). También existe otros dilemas, como el cambio climático,

la crisis energética y los beneficios económicos que se enfocan en la gran importancia

del ahorro de energía. Por otro lado, William Robert Grove (1811–1896), un científico

galés, fue el primero en reconocer el potencial energético del hidrógeno. Además,

inventó una pila eléctrica que hizo posible el funcionamiento del telégrafo británico.

Entre 1839 y 1842, Grove desarrolló la idea de que el hidrógeno y el oxígeno podían

generar electricidad y agua, un concepto relacionado con los hallazgos de Friedrich

Schönbein (1799–1868), quien descubrió el ozono. La pila de Grove funcionaba

haciendo pasar una corriente eléctrica a través del agua, separándola en hidrógeno

y oxígeno, un proceso conocido como electrólisis del agua, que fue descubierto en

1800 por Nicholson y Carlisle (1768–1842) (Ayqui Chuctaya, 2023).

2.5. Generación de hidrógeno

2.5.1. Sensor de Hidrógeno

Se utilizan para medir la concentración o tasa de producción de hidrógeno

en la salida del electrolizador. Permitiendo conocer la cantidad de hidrógeno que

se ha generado en un determinado período de tiempo, lo cual es necesario para

determinar la eficiencia de producción de hidrógeno. La tasa de producción se

mide en molg−1h−1, para ello el material a evaluar su eficiencia se conocer como

fotocatalizador y un cocatalizador para acelerar el proceso de generación, en la

tabla 3 se muestran la tasa de producción de hidrógeno verde usando difetentes

fotocatalizadores y cocatalizadores. Los sensores de hidrógeno pueden detectar el

hidrógeno en el gas producido por el proceso de electrólisis, fotocatálisis o en el
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punto de salida de un sistema de almacenamiento.

2.5.2. Fotocatálisis

La fotocatálisis forma parte del mecanismo natural que la naturaleza utiliza

para limpiarse y eliminar contaminantes. Podría decirse que es un proceso análogo a

la fotosíntesis de superficies planas, aunque cabe resaltar que intervienen diversas

variables en el proceso. Al igual que la fotosíntesis utiliza la luz del sol para crear

materia orgánica mientras elimina ciertos elementos, la fotocatálisis aprovecha la

energía solar para eliminar contaminantes comunes del aire, como los óxidos de

nitrógeno, óxidos de azufre y compuestos orgánicos volátiles, mediante un proceso

de oxidación.

La actividad fotocatalítica es la propiedad de un material sólido inducida

por la irradiación de fotones con energía igual o superior a la energía de la banda

prohibida (band gap) del material en su superficie, lo que provoca que los e− de

la banda de valencia (BV) se exciten hacia la banda de conducción (BC) y dejen

huecos en la primera, generando pares e− − h+ llamados exitones, que pueden

aprovecharse para llevar a cabo reacciones redox, tal como se muestra en la figura 3.

Un estudio muestra que los fotocatalizadores como el TiO2, en combinación con

distintos materiales como grafeno o cobre, pueden reducir el dióxido de carbono a

productos útiles, ayudando a mitigar los efectos del cambio climático (Habisreutinger,

Schmidt-Mende, y Stolarczyk, 2013).
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Figura 3

Mecanismo fotocatalítico de un semiconductor, (Nevárez-Martínez, 2017)

2.6. Técnica Sol-gel

El método sol-gel es un método relativamente nuevo para producir polvos

finos, películas delgadas o grumos de óxidos a bajas temperaturas, vidrios y cerámicas.

Además, dado que es posible fabricar a baja temperatura usando una reacción

química, es posible formar un compuesto de una sustancia orgánica y una sustancia

inorgánica (Liza et al., 2018). En términos generales, se inicia preparando la solución

con los precursores, formando el sol, posteriormente pasan por un proceso de

reacción química hasta formar el gel deseado. Finalmente pasa por un proceso

de secado para obtener el polvo fino, figura 4.

Ventajas

Control de la microestructura: Permite un control preciso de la composición y

estructura a nivel nanométrico.

Bajo costo y simplicidad: Puede llevarse a cabo a temperaturas relativamente

bajas (20-25°C preparación del sol ) en comparación con otros métodos.
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La temperatura utilizada en cada etapa depende del tipo de material que se

esté sintetizando y de las propiedades finales deseadas. Una técnica adicional para

síntetizar nanopartículas es la serigrafía o también llamado screen-printing en la

comunidad científica (C. Chen et al., 2023).

Figura 4

Técnica Sol-Gel

2.7. Teoría de bandas

La teoría de bandas describe el estado cuántico de un electrón dentro de un

sólido metálico. Cada molécula comprende varios niveles discretos de energía. En

síntesis, la forma en que se comportan los electrones dentro de una molécula se

explica bien mediante la teoría de bandas. Dicha teoría se desarrolló a partir del

conocimiento adquirido durante la revolución cuántica. En 1928, Felix Bloch aplicó

la teoría cuántica a los sólidos, tratando con diferentes bandas, siendo las principales,

la banda valencia, banda de conducción y banda prohibida. Se dan principalmente en

metales y semiconductores, bandas de valencia y de conducción que se enccuentran

muy cerca entre si, estas bandas pueden llegar a sobreponerse. Por lo general se da

en semiconductores.
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2.7.1. Banda de valencia

Son los electrones de valencia de los átomos. Por lo general, los electrones

con más energía toman niveles situados en esta banda.

2.7.2. Banda de conducción

Esta banda la constituyen los electrones libres, es decir decir, aquellos que en

función a su grado de excitación se han separado de sus átomos y pueden movilizarse

a través del sólido. Estos electrones son los causantes de originar el flujo eléctrico

bajo la influencia de una energía electromotriz.

Otra propiedad importante en la configuración electrónica de los átomos, es

la energía de banda prohibida (Eg). Ésta se refiere al ancho entre la máxima energía

en la banda de valencia y el mínimo de energía en la banda conducción.

2.7.3. Banda prohibida

El término banda prohibida (en inglés band gap) se refiere a l a diferencia de

energía entre el punto más alto de la banda de valencia y el más bajo de la banda

de conducción permite que los electrones puedan moverse o ’saltar’ desde la banda

de valencia hacia la de conducción, figura 5 . Para que un electrón logre moverse

desde la banda de valencia hasta la banda de conducción, debe absorber una energía

mínima que haga posible ese salto (Abdullahi et al., 2016).Por otro lado, la brecha

entre estas bandas, conocida como banda prohibida, puede ser de tipo directo o

indirecto, dependiendo del material:

banda prohibida (banda directa) se da cuando la parte más baja de la banda

de conducción se alinea de manera vertical con la parte más alta de la banda

de valencia dentro del mismo vector de onda (k-vector) en el espacio cristalino

banda prohibida (banda indirecta) se da cuando el nivel más bajo de la
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banda de conducción no coincide de forma directa con el nivel más alto de la

banda de valencia.

Además, una banda prohibida (Eg) amplia es una de las nuevas propiedades

de los materiales semiconductores diseñados para funcionar eficientemente en

dispositivos optoelectrónicos."

Figura 5

Gráfico sobre la energía prohibida directa e indirecta (Abedin, 2015)

2.8. Técnicas de caracterización

2.8.1. Difracción de rayos X (XRD)

Los métodos de difracción de rayos X (XRD) se basan en la capacidad de

los cristales para difractar rayos X de una manera característica, lo que permite un

estudio preciso de la estructura de las fases cristalinas. Además, el equipo mediante

el cual se realiza esta técnica es el difractómetro de rayos (XRD) y los gráficos que

lo describen reciben el nombre de difractogramas. Por lo general, los resultados

obtenidos mediante difracción se expresan como una gráfica de intensidad frente al

ángulo 2θ. La información correspondiente se puede observar en la figura 6 6.
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XRD recopila el espaciado de la red al disparar un rayo X en un sólido

cristalino a una longitud de onda conocida, λ, y un ángulo conocido, θ, y luego

recopila la intensidad de los rayos X refractados recolectados. Después de la sustracción

del linea base, se puede definir la intensidad máxima de pico Imax. El ancho de pico

se puede caracterizar generalmente por el ancho completo a la mitad del máximo

(FWHM) correspondiente a la mitad del ancho de pico de la intensidad máxima.

Figura 6

Difractograma y parámetros de pico de difracción (Epp, 2016)

Cabe destacar que los patrones de difracción obtenidos reflejan la combinación

de diversas propiedades micro y macroestructurales presentes en una muestra. A

partir de la posición de los picos, es posible analizar aspectos como los parámetros

de red, el grupo espacial, la composición química e incluso las tensiones internas.

Por otro lado, la intensidad de esos picos ofrece información útil sobre la estructura

cristalina, como la ubicación de los átomos, el factor térmico o el nivel de ocupación

y los análisis de fase cuantitativos. Por otro lado, la forma del pico proporciona

información sobre las contribuciones de ensanchamiento de la muestra (microtensiones
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y tamaño del cristal) (Dinnebier y Billinge, 2015).

Además, tradicionalmente se ha utilizado para medir la tensión residual

de materiales, esto se puede determinar a través de la desviación de los picos

de difracción. Sin embargo, esta medición de tensión residual requiere varios

conocimientos técnicos correspondientes a la forma de la pieza de prueba y al

lugar de medición. XRD puede ayudar a caracterizar las propiedades críticas del

material para obtener información sobre cómo un material podría interactuar con el

tejido biológico tras la implantación (Sampath Kumar, 2013).

Para el presente estudio la estructura de las nanopartículas de NiT iO3 será

caracterizada mediante difracción de rayos X, tales como:

• Planos cristalográficos.

• Tamaño de cristalito

2.8.1.1. Principio de rayos X en materiales cristalinos. Los rayos X

son ondas electromagnéticas de inmensa energía con pequeña longitud de onda de

10−3 y 10nm. El primero en descrubrirlo fue Wilhelm Conrad Roentgen en 1895,

causando una importante innovación en todas las disciplinas científicas, permitiendo

el desarrollo de posibles aplicaciones en medicina y dispositivos electrónicos. La

generación de rayos X se logra mediante el uso de tubos sellados y rotando ánodos o

fuentes de radiación sincrotrón. Ambos produces rayos X por el mismo principio.

Al calentar un filamento de tungsteno en un entorno al vacío, se liberan electrones

que son acelerados mediante un campo eléctrico de alto voltaje y luego dirigidos

hacia un material blanco. Al interactuar con este objetivo, se producen rayos X a

través de dos fenómenos distintos. Uno de ellos es la desaceleración brusca de los

electrones al acercarse al núcleo atómico, lo que genera fotones de rayos X con una

amplia gama de longitudes de onda, proceso conocido como radiación de frenado o

Bremsstrahlung



32

La segunda es la ionización de los átomos impactados mediante la expulsión

de electrones de las capas internas. Para conseguir un estado basal o más estable,

los electrones de las capas externas “saltan” a estos huecos. Cuando un electrón

proveniente del exterior expulsa a uno de la capa interna de un átomo, la diferencia

de energía entre ambos niveles se libera en forma de fotones. La energía de estos

fotones es específica y está determinada tanto por el material como por los niveles

electrónicos involucrados en la transición.

Cuando los rayos X inciden sobre un material, pueden ocurrir diversas

interacciones que generan fenómenos de absorción y dispersión, aunque no todos

serán abordados en este contexto. Uno de estos procesos es la dispersión elástica

—también conocida como dispersión de Rayleigh—, en la cual los fotones interactúan

con los electrones que rodean los núcleos atómicos sin que se altere su energía ni

su fase respecto a la onda original. Como resultado, los fotones se dispersan en

múltiples direcciones desde todos los átomos del volumen irradiado. Sin embargo, en

materiales con estructura cristalina, la disposición periódica de los átomos provoca

que esta dispersión genere patrones de interferencia, constructiva o destructiva, que

dan origen a fenómenos de difracción. Estos patrones pueden analizarse para obtener

información detallada sobre la estructura interna del cristal.

2.8.2. Espectroscopía UV-vis

La radiación ultravioleta (UV) y la radiación visible son una pequeña parte

del espectro electromagnético, que incluye otras formas de radiación como la radio,

la infrarroja (IR), la cósmica y los rayos X. El espectrofotómetro ultravioleta-visible

(UV-Vis) se utiliza para cuantificar y cualificar muestras mediante luz ultravioleta y

visible (principalmente de 200 a 900 nm). Además, una de las principales ventajas de

los espectrofotómetros UV-Vis es que ya no se necesitan servicios, mantenimiento
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ni recalibraciones regulares para su funcionamiento (Förster, 2004).

Además, es una de las técnicas más usadas debido a que es muy versátil y

capaz de detectar casi cualquier molécula. El equipo que se usa para dicha técnica es

un espectrómetro UV-vis. La muestra colocada en el equipo pasa por luz UV-vis y se

mide la transmitancia (T) de la luz por una muestra. A partir de la transmitancia (T)

se puede calcular la absorbancia como A = −log(T ). Un espectro de absorbancia

se obtiene que muestra la absorbancia de un compuesto en diferentes longitudes

de onda. La cantidad de la absorbancia a cualquier longitud de onda es debido a la

estructura química de la molécula. Mediante la transmitancia y el uso de la ecuación

de Kubelka-Munk se puede determinar la energía de la banda prohibida del material,

ecuación 2.9.1.

En esta investigación se utilizará la técnica de espectroscopía UV-Visible en

modo de reflectancia difusa, la cual resulta útil para analizar diversas propiedades

ópticas, entre ellas:

• Curvas de absorción de los materiales.

• Bandgap del material.

2.8.3. Espectroscopía infrarroja por transformada de fourier(FT-IR)

La espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una

herramienta ampliamente utilizada tanto en entornos industriales como académicos

para estudiar la estructura molecular y la composición de mezclas. Esta técnica

se basa en el uso de radiación infrarroja del rango medio, modulada de forma

específica para interactuar con la muestra. La absorción de esta radiación ocurre en

frecuencias particulares que corresponden a las energías vibracionales de los enlaces

entre átomos dentro de una molécula. Cuando la energía del enlace vibracional

coincide con la de la radiación infrarroja, se produce una absorción. Como cada tipo
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de enlace vibra con una energía única, diferentes longitudes de onda del espectro

IR son absorbidas, generando un patrón específico. La frecuencia y la intensidad de

estas bandas de absorción conforman un espectro único que permite identificar de

forma característica a la molécula analizada (Khalil et al., 2011).

2.9. Ecuación de Scherrer

Esta técnica busca identificar la estructura cristalina que presenta un material,

así como el tamaño de sus cristales y las características geométricas de su celda,

incluyendo ángulos y bordes (Patterson, 1939).

D = Kλ

β cos (2θ) (1)

D: Tamaño promedio del cristalito(nm)

K: Constante de Scherrer

λ longitud de onda de rayos X(nm)

β: ancho total en el pasillo máximo(FWHM)(rad)

θ: Ángulo de Bragg(rad)

Esta técnica se utiliza principalmente en polvos y cristales finos; en estas

condiciones, la muestra permanece fija frente al haz de luz. Si la muestra ya está

en polvo, se puede analizar directamente. Sin embargo, si se trata de un material

policristalino, será necesario triturarlo previamente. En el caso de que el material sea

frágil, el proceso de molienda será relativamente sencillo. Si el material fuese frágil,

no será difícil molerla, para mayor detalle de la ecuación 1 revisar (Patterson, 1939).

2.9.1. Ecuación de Kubelka-Munk (K-M)

El concepto inicial de emplear los espectros de difracción difusa (DR)

obtenidos de nanoestructuras semiconductoras para determinar la banda prohibida
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(Eg) fue planteado por la teoría de Kubelka-Munk en 1931. Básicamente, esta teoría

explica cómo se comporta la luz al atravesar una muestra que dispersa la luz. La

ecuación de Kubelka-Munk es un método sencillo para calcular la banda prohibida

de un material. La banda prohibida se calcula trazando la gráfica del cuadrado entre

el producto del coeficiente de absorción y la energía (αE)2 versus la energía E,

((αE)2vsE). La banda prohibida se puede obtener extendiendo la línea recta desde

el segmento recto del gráfico que toca el eje E. La extrapolación de esta recta al eje

E (eje de abscisas) da los valores de la banda prohibida (Abdullahi et al., 2016).

La ecuación de Kubelka-munk viene dada por la siguiente expresión:

K

S
= (1 − R∞)2

2R∞
≡ F (R∞) (2)

F (R∞) : función de Kubelka-Munk

R∞ : Radio reflección difusa

S: Coeficiente de dispersión

K: Coeficiente de absorción

Para mayor detalle sobre la ecuación , revisar (Abdullahi et al., 2016), además,

en dicho artículo se estima la energía de banda prohibida óptica de las nanobarras

del óxido de zinc (ZnO) utilizando la ecuación de K-M, obteniendo 3.24eV, figura 7.
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Figura 7

Calculo del band gap del óxido de zinc mediante la ecuación de Kubelka-Munk
(Abdullahi et al., 2016)

Por otro lado, además de Kubelka-Munk existen otras técnicas para calcular el

band gap de un material, como método de Tauc y espectroscopía de fotoluminiscencia

(Sánchez, 2015), los cuales no se abarcan en este trabajo.
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III. Metodología

3.1. Lista de reactivos, materiales y/o equipos

3.1.1. Lista de reactivos

• Nitrato de niquel (II) hexahidratado (1.06721.1000-1kg, EMSURE ACS,

Merck KGaA, 64271Darmstadt)

• Nitrato de cromo (III) nanohidratado (239259-100G, SIGMA-ALDRICH)

• Ácido cítrico (8.18707.1000 – 1kg, Merck KGaA, 64271Darmstadt)

• Isopropóxido de Titanatio (205273-2.5L, LOT SHBL3886, 97 % ALDRICH)

• 2-propanol (1.09634.25000, 2,5L - EMSURE ACS Reag Ph Eur, Merck KGaA,

64271Darmstadt)

• Agua destilada

3.1.2. Lista de materiales

• 2 vasos de precipitado de 500ml, 250ml y 50ml

• Probetas (250 ml)

• Pipetas digitales (5ml)

• 6 placas Petri

• 1 microcuchara

• 1 mortero de agata

• 5 eppendorf

• 5 Tubos centrífuga

3.1.3. Lista de equipos

• Difractómetro de Rayos X (marca PANalytical, modelo Aeris Research)

• Espectrómetro Ultravioleta-Visible con reflectancia difusa (DRS) (marca
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Thermoscientific, modelo EVOLUTION 220)

• Espectrómetro FTIR

• Estufa Universal de Secado (Marca Binder)

• Horno Mufla (marca Protherm)

• Agitadores Manéticos (marca VELP y Kyntel)

• Balanza analítica (marca Sartorius)

• Sensor de hidrógeno

3.1.4. Lista de software

• OriginPro 2024b.

• Sofware HighScore Plus
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3.2. Proceso de desarrollo de investigación

3.2.1. Síntesis de nanopartículas

Figura 8

Ruta para elaboración del NiT iO3

3.2.1.1. Titanato de niquel (NiT iO3) .

1. Para la elaboración de NiT iO3 se realizó la técnica Sol-Gel, para ello se usaron

como precursores: nitrato de niquel, ácido cítrico, 2-propanol e isopropóxido

de titanio, como se muestra en las imágenes 9, 10, 11 y 12. La ruta usada se

muestra en la figura 8. Por otro lado, para medir las respectivas masas de los

precursores se usó una balanza analítica.
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Figura 9

a) Nitrato de niquel

Figura 10

b) Ácido cítrico

Figura 11

c) Isopropóxido de titanio

Figura 12

d) 2-propanol

2. El pesaje de los precursores se realizó mediante una balanza analítica siguiendo
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un cálculo estequiométrico, además se usó una microcuchara para obtener

las cantidades deseadas. Para el titanato de niquel puro se midió 3,635125

g de nitrato de niquel y 1,875 g de ácido cítrico. Cabe mencionar que la

concentración del cromo es nula, puesto que se trata del NiT iO3 puro. Las

cantidades se puede visualizar en la tabla 4.

Figura 13

a) Pesaje del ácido cítrico y b) Pesaje del nitrato de niquel

3. Para la obtención del sol se preparó 2 soluciones en vasos precipitados de

500ml: para la solución 1 se utlizó nitrato de niquel (3,635124 g) con 2-

propanol (65,1 ml), obteniendo la solución 1, ver figura 14; para la solución 2

se utilizó ácido cítrico (1,875 g) con 2-propanol (12ml), ver figura 15. Tanto la

solución 1 como solución 2, cada solución se llevaron a un agitador magnético

durante media hora para su posterior combinación.
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Figura 14

a) Solución 1

Figura 15

b) Solución 2

4. La solución resultante (Solución 1+2) se dejó agitar durante media hora para

luego combinarlo con isopropóxido de titanatio (3,7007 ml) por goteo 3 veces,

para extraer dicha cantidad se usó una micropipeta. Una vez agregado el

isopropóxido se forma el gel, ver figura 16.

Figura 16

Obtención del gel
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5. Luego la muestra se colocó en placas de petri para llevarlas a una estufa

de secado durante 24 horas y posterior calcinación a 700°C durante 2 horas

para eliminar cualquier presencia de humedad, cabe resaltar que el secado y

calcinación fueron de manera simultánea.

Figura 17

Calcinación de 700°C

6. Finalmente se pasa por un proceso de molienda en un mortero de agata durante

aproximadamente 2 horas, obteniendo un polvo fino, figura 18. Donde el polvo

fino fue depositado en un tubo de centrífuga, figura 19

Figura 18

a) Molienda del NiT iO3 por 2 horas

Figura 19

b) Nanopartículas de NiT iO3
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Figura 20

Ruta para elaboración del NiT iO3/Cr

Tabla 4

Tabla de cantidades usadas en la síntesis del NiT iO3 y NiT iO3/Cr

NiT iO3/Cr
Isopropóxido Nitrato de Niquel Nitrato de Cromo

de Titanio (ml) Molaridad(M) Masa(g) Dopamte( %) Molaridad(M) Masa(g)
3,70078125 0,5 10,905375 0 0 0
3,70078125 0,495 10,79632125 1 0,005 0,15005625
3,70078125 0,485 10,57821375 3 0,015 0,45016875
3,70078125 0,475 10,36010625 5 0,025 0,75028125
3,70078125 0,45 9,8148375 10 0,05 1,5005625

3.2.1.2. Titanato de niquel dopado con cromo (NiT iO3/Cr).
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1. Para el titanato de niquel dopado con cromo se usó nitrato de cromo (figura

21) a diferentes concentraciónes (1 %, 3 %, 5 % y 10 %). Las cantidades se

muestran en la tabla 4.

Figura 21

Nitrato de Cromo

2. Para el pesaje de este compuesto se usó una balanza analítica y una microcuchara

para obtener las cantidades deseadas, figura 22
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Figura 22

Pesaje de nitrato de Cromo

3. El nitrato de cromo se pone en agitación con el nitrato de niquel, siguiendo la

misma ruta que el NiT iO3 puro. Esto se realizó con cada concentración de

dopado.

4. Luego las muestras se colocaron en placas de petri para llevarlas a la estufa

de secado durante 24 horas y posterior calcinación a 700°C durante 2 horas

para eliminar cualquier presencia de humedad o impureza, cabe resaltar que el

secado y calcinación fue de manera simultánea con cada una de las muestras.

5. Finalmente se pasa por un proceso de molienda en un mortero de agata

durante aproximadamente 2 horas. Las muestras fueron depositadas en tubos

de centrífuga, ver figura 23
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Figura 23

Nanopartículas de NiT iO3 a diferentes concentraciones

3.2.2. Caracterización óptica

3.2.2.1. Difracción de rayos X (XRD). Para la caracterización XRD se

usó un difractómetro de rayos X (marca PANalytical, modelo Aeris Research). Para

la preparación de las muestras se realizó lo siguiente:

1. El portamuestra debe ser previamente limpiado con 2-propanol antes llenarse

con la muestra, ver figura 24.

2. El portamuestra se adhiere a una pieza complementaria para contener a la

muestra de NiTiO3, ver figura 25.
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Figura 24

Portamuestra sin NiT iO3

Figura 25

Unión del portamuestra

3. El portamuestra es llenado con NiT iO3 y presionado hasta que se forme una

superficie lisa, tal como se muestra en la figura 26.

4. Posteriormente es llevado al difractómetro para su caracterización, tal como se

muestra en la figura 27.

Figura 26

Portamuestra con NiT iO3

Figura 27

Caracterización en el difractómetro
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3.2.2.2. Espectroscopía UV-Vis. Para la caracterización UV-vis se usó

un espectrómetro UV-vis. Para la preparación de las muestras se realizó lo siguiente:

1. El portamuestra debe ser previamente limpiado con 2-propanol antes llenarse

con la muestra.

2. El portamuestra es llenado con NiT iO3 y presionado hasta que se forme una

superficie lisa.

3. Posteriormente es llevado al espectrómetro para su caracterización, ver figura

28.

Figura 28

Caracterización en el espectrómetro UV-vis

3.2.2.3. Espectroscopía FTIR. Para la caracterización por espectroscopía

FTIR se usó un espectrómetro FTIR. Para la preparación de las muestras se realizó

lo siguiente:

1. El portamuestra debe ser previamente limpiado con 2-propanol antes de

llenarse con la muestra.

2. El portamuestra es llenado con NiT iO3 hasta que se forme una superficie lisa.

3. Posteriormente es llevado al espectrómetro FTIR para su caracterización.
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3.2.3. Generación de hidrógeno

1. Para la generación de hidrógeno verde, previamente se determinó el pH de

las muestras de NiT iO3 y NiT iO3/Cr, para ello se utilizó un pHmetro o

medidor de pH.

Figura 29

Medición del ph de NiT iO3 y NiT iO3/Cr

2. El valor del pH de cada muestra se aprecia en la tabla 5, note que todas

tiene a un ph casi neutro, lo que puede ayudar a la reacción en el proceso

fotocatalítico.
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Tabla 5

pH de las muestras de NiT iO3 y NiT iO3/Cr

Muestra pH
NiT iO3 6,98
NiT iO3/1 %Cr 7,02
NiT iO3/3 %Cr 7,0
NiT iO3/5 %Cr 7,02
NiT iO3/10 %Cr 6,96

3. Para el proceso de fotocatálisis se disolvió medio gramo de NiT iO3 y NiT iO3/Cr

en un litro de agua destilada con propanol. La fuente de luz usada fue de 300

W de potencia. Este proceso se llevó a cabo durante 1 hora y se repitió con

cada una de las muestras.

Figura 30

Generación de hidrógeno mediante fotocatálisis con lámpara de 300 W

4. Mediante un sensor de hidrógeno se consigue medir la tasa de producción
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hidrógeno para cada muestra. El tiempo por muestra fue de 1 hora.

Figura 31

Medición de la producción de hidrógeno mediante un sensor de hidrógeno

3.3. Procesamiento y análisis de datos

La data obtenida por el difractómetro se guardó en un block de notas con

extensión .txt, tanto para el NiT iO3 y NiTiO3/Cr. Posteriormente se llevó al

software OriginLab para la representación de gráficos. El eje horizontal corresponde

a 2θ y el veritcal a la intensidad
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Figura 32

Procesamiento de datos en OrigiLab

3.4. Técnicas e instrumentos de recolección de datos

La técnica de recolección de datos experimentales está dada directamente

por los siguientes instrumentos de medición:

Espectroscopia UV-vis

• Espectros de reflexión

• Estimación de la banda prohibida (band gap)

Espectroscopia FTIR

• Bandas de vibración de los compuestos

Difractómetro de rayos X

• Cristalinidad de las muestras

• Tamaño de cristalito

Sensor de hidrógeno
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• Tasa de producción de hidrógeno

3.5. Métodos y técnicas de procesamiento y análisis de resultados

El analisis y procesamiento de datos se realizó con un software especializado,

este software es OriginLab 2021. Debido a su versatilidad, se realizaron las gráficas

de XRD, Uv-VIS y FTIR (Deschenes, 2000).
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IV. Resultados y discusión

4.1. Propiedades ópticas

4.1.1. Caracterización XRD

Figura 33

Difractograma de las nanopartículas de NiT iO3 y NiT iO3/Cr

4.1.1.1. Estructura cristalina. Mediante la técnica DRX se pudo realizar

el análisis estructural y microestructural del NiT iO3, su fórmula química es Ni6Ti6O18.

En la figura 33 mostramos los difractogramas de las muestras sintetizadas que

corresponde al titanato de niquel (NiT iO3) puro y titanato de niquel dopado con

cromo (NiTiO3/Cr) a 1 %, 3 %, 5 %, 10 % calcinado a 700 °C durante 2 horas.

Los patrones se analizaron utilizando la base de datos COD (Crystallographic
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Open Database), y se determinó que la estructura cristalina corresponde a una

fase hexagonal tipo ilmenita (representado por H en la tabla 6), grupo espacial R-3,

N°148, y que corresponde al código de referencia 96-900-7390. Los parámetros

estructurales a,b,c (nm) son a=5.0276, b=5.0276 y c=13.8124 para el NiT iO3;

a=5.0261, b=5.0261 y c=13.8122 para el NiT iO3/1 %Cr; a=5.0284, b=5.0284

y c=13.8174 para el NiT iO3/3 %Cr; a=5.0288, b=5.0288 y c=13.817 para el

NiT iO3/5 %Cr y a=5.0306, b=5.0306 y c=13.8212 para el NiT iO3/10 %Cr. Los

ángulos α, β, γ (°) confirman la estructura hexagonal α = 90, β = 90, γ = 120 para

el NiT iO3; α = 90, β = 90, γ = 120 para el NiT iO3/1 %Cr; α = 90, β = 90,

γ = 120 para el NiTiO3/3 %Cr; α = 90, β = 90, γ = 120 para el NiT iO3/5 %Cr

y α = 90, β = 90, γ = 120 para el NiT iO3/10 %Cr, los parámetros estructurales

se aprecian en la siguiente tabla.

Tabla 6

Parámetros estructurales del NiT iO3 puro y NiT iO3/Cr

Parámetros NiT iO3/Cr
estructurales 0 % 1 % 3 % 5 % 10 %
Estructura cristalina H H H H H
Grupo espacial R-3 R-3 R-3 R-3 R-3
a = b (nm) 5.0276 5.0261 5.0284 5.0288 5.0306
c (nm) 13.8124 13.8122 13.8174 13.817 13.8212
α = β (°) 90 90 90 90 90
γ (°) 120 120 120 120 120

Los principales picos de difracción identificados en 2θ son: 24,14°; 33,11°;

35,67°; 40,89°; 49,48°; 54,03°; 62,50°; 64,12°; 71,82° expresaron los siguientes

planos (012), (10-4), (110), (11-3), (024), (116), (234), (030), (0,1,-10) respectivamente.

las gráficas correspondientes a cada muestra de NiT iO3 y NiT iO3 %Cr se muestran

en el anexo A.

Sin embargo, el patrón de difracción de rayos X de las muestras de NiT iO3
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dopadas con Cr revela un pico adicional en 2θ= 27,41° y es indicado por un asterisco

(*) en la figura 33, esto puede indicar presencia de dióxido de titanio.

Observamos que mientras se incrementa la concentración de Cr en las

muestras de (NiT iO3) ocurre una disminución en la intensidad de los picos, debido

a que el Cromo está inhibiendo el crecimiento de las partículas haciendo que éstas

a su vez reduzcan el tamaño del cristalito a partir del NiT iO3/1 %Cr; Del mismo

modo, se observa un desplazamiento que puede atribuirse a la configuración de la

estructura inicial del material.

4.1.1.2. Determinación del tamaño del cristalito. El tamaño del

cristalito se determinó para el NiT iO3 y NiT iO3/Cr a diferentes concentraciones

a partir del patrón DRX de acuerdo con la ecuación de Scherrer:

D = Kλ

β cos (2θ)

En la tabla 7 se presentan los resultados obtenidos para estimar el tamaño de

los cristalitos, calculado a partir de la ecuación de Scherrer (Ec. 1). Para este cálculo,

se seleccionó el pico más intenso de cada difractograma, ya que representa la señal

más clara y confiable. Se utilizó un valor de K igual a 0,9 como factor de forma, y

una longitud de onda y λ = 1,5406 nm.

Tabla 7

Características estructurales y cristalográficas, para determinar el tamaño de
cristalito de NiT iO3 puro y dopados con Cr

Muestra k λ β cos (2θ) Tamaño(nm)
NiTiO3 0,274 45,490 32,233
NiTiO3 − 1 %Cr 0,282 45,425 31,088
NiTiO3 − 3 %Cr 0,9 0,15406 0,307 43,461 29,380
NiTiO3 − 5 %Cr 0,309 43,539 29,095
NiTiO3 − 10 %Cr 0,322 46,329 28,581
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Los resultados obtenidos para el Titanato de Niquel puro (NiT iO3)fueron

D=32,23 nm, D=31,08 nm para NiT iO3/1 %Cr, D=29,38 nm para NiT iO3/3 %Cr,

29,09 nm para NiT iO3/5 %Cr y 28,58 nm para NiT iO3/10 %Cr. El tamaño del

cristalito disminuye, estos valores se puede apreciar en la tabla 7 y figura 34.

El cristalito disminuye su tamaño de 32,23 nm a 28,58 nm para NiT iO3 puro

y NiT iO3/Cr, respectivamente.

Figura 34

Influencia del dopante sobre el tamaño del cristalito y banda prohibida
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4.1.2. Caracterización UV-Vis

Figura 35

Espectro de reflectancia difusa UV-visible de nanopartículas de NiT iO3 puro y
NiT iO3/Cr

Según los resultados experimentales, las nanopartículas de NiT iO3 puro

y NiTiO3/Cr muestran picos de reflectancia en el rango visible. Presentando

reflectancia cerca al 75 % para el NiT iO3 puro, además una baja reflectancia en

longitudes de onda inferiores a 400 nm. También se aprecia que los espectros de

reflectancia del NiT iO3 y NiT iO3/Cr se dan en el rango visible(400-750nm),

disminuyendo con el aumento de la concentración de cromo, alcanzando hasta un

45 % de reflectancia al %10 Cr. Los picos bajos estan relacionados con absorciones,
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lo que significa que la muestra está absorbiendo la luz en esas longitudes de onda

en lugar de reflejarla, esto puede ser influenciado por la coloración de la muestra,

que a su vez depende de la absorción de luz en longitudes de onda específicas. La

diferencia entre el porcentaje de reflectancia del NiT iO3 puro y el NiT iO3 −1 %Cr

es cerca al 40 % en sus valores de intensidad máxima, ver figura 35, las gráficas

correspondientes a cada muestra de NiT iO3 y NiT iO3 %Cr se muestran en el

anexo B.

4.1.2.1. Cálculo de la banda prohibida.

Figura 36

Gráfico para el cálculo de la banda prohibida del NiTiO3 y NiT iO3/Cr mediante
el móddelo de Kubelka-Munk

La banda prohibida indirecta (Eg) de las nanopartículas de NiTiO3 puro y
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NiT iO3/Cr se determinaron utilizando la ecuación de Kubelka-Munk, ec. 2.9.1

K

S
= (1 − R∞)2

2R∞
≡ F (R∞)

Los datos de reflectancia difusa de las muestras se transformaron al modelo

Kubelka-Munk función F(R) = (donde R es el valor de reflectancia difusa) [F (R)hν]2

vs hν, tal como se aprecia en la figura 36.

Los resultados muestran que el aumento en la concentración de dopante

disminuye la energía de la banda prohibida del NiTiO3 de 2,16 a 1,60eV. Esto

indica que la banda prohibida se ha reducido, como se muestra en la tabla 8. En la

estructura ilmenita, el Ni2+ y Ti4+ adoptan coordinación octaédrica con el oxígeno.

El dopado con cromo divide la banda de conducción y introduce estados intermedios

que provocan la reducción de la banda prohibida.

Tabla 8

Band gap de NiT iO3 puro y NiT iO3/Cr

Muestra Band gap (eV)
NiTiO3 − 0 %Cr 2,16
NiTiO3 − 1 %Cr 1,98
NiTiO3 − 3 %Cr 1,95
NiT iO3 − 5 %Cr 1,78
NiT iO3 − 10 %Cr 1,60
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4.1.3. Caracterización FTIR

Figura 37

Espectro FTIR del NiT iO3 y NiT iO3/Cr

La Figura 37 ilustra los espectros FTIR de las nanopartículas NiT iO3

puro y NiT iO3/Cr. Las características espectrales observadas incluyen una banda

característica alrededor de 487 cm−1, que es indicativa del modo de vibración de

la red Ti-O-Ni, Ni-O y Ti-O en NiT iO3, esto indica que el dopaje con cromo no

mejora la polarizabilidad de los enlaces Ti-O. Las gráficas correspondientes a cada

muestra de NiT iO3 y NiT iO3 %Cr se muestran en el anexo C.

Por otro lado, estas características espectrales se alinean con informes de la

literatura, afirmando así la estructura cristalina de NiT iO3 en el material analizado



63

4.2. Eficiencia en la generación de hidrógeno verde

La producción de hidrógeno es relativamente mayor para el NiT iO3, esto se

atribuye a la aparición de TiO2 en fase anatasa.

Se aprecia una mayor tasa de producción para el NiTiO3 y disminuye a

medida que aumenta la concentración de cromo.

Figura 38

Tasa de producción de hidrógeno verde

La tasa de producción de hidrógeno se expresa en µmolg−1h−1, en donde se

obtiene un valor de 952,45228 para el NiT iO3 puro, 847,66236 para NiT iO3/1 %Cr

, 813,22571 para NiT iO3/3 %Cr , 940,44416 NiT iO3/5 %Cr y 742,97319 para

NiT iO3/10 %Cr . Los datos obtenidos se aprecian en la tabla 9. las gráficas

correspondientes a cada muestra de NiT iO3 y NiT iO3 %Cr se muestran en el
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anexo D.

De la tabla 9 se puede apreciar una disminución en la tasa de producción

cuando presenta una concentración de cromo al 1 % y 3 %, pero al 5 % produce

hidrógeno en una cantidad similar al NiT iO3 puro. Además, note que al 10 % sufre

una disminución considerable. Por otro lado, la tasa de producción de hidrógeno

puede ser influida por el pH medido, además que puede formar productos y afectar

la estabilidad de los reactivos, por lo que es un parámetro clave en el procesos

fotocatalítico.

Tabla 9

Tasa de producción de hidrógeno del NiT iO3 y NiT iO3/Cr

Fotocatalizador Cocatalizador Tasa de producción de H2(µmolg−1h−1)
NiT iO3 agua destilada 952.45228
NiT iO3/1 %Cr agua destilada 847,66236
NiT iO3/3 %Cr agua destilada 813,22571
NiT iO3/5 %Cr agua destilada 940,44416
NiT iO3/10 %Cr agua destilada 742,97319
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V. Conclusiones

Se sintetizaron satisfactoriamente las nanopartículas de NiTiO3 por el método

sol gel dopando las soluciones con cromo al %0, %1, %3, %5 y %10.

Mediante difracción de rayos X se legró obtener difractogramas de cada

muestra; obteniendo patrones de difracción consistentes con la estructura

hexagonal predominante de ilmenita de NiT iO3, además permitiendo determinar

el tamaño del cristalito con base a la ecuación de Scherrer, obteniendo 32,23

nm para el NiT iO3 y disminuyendo al aumentar la concentración de cromo

hasta 28.58 nm al %10. Además,mediante espectroscopía UV-vis se calculó la

banda prohibida con base a la ecuación de Kubelka-Munk, obteniendo un valor

de 2,16 eV para el NiT iO3 y disminuyendo al aumentar la concentración de

cromo hasta 1,6eV al %10. Finalmente, mediante FTIR se determinó las curvas

de tramitancia, presentando una banda característica alrededor de 487 cm−1,

siendo mayor para el NiT iO3 y presentando un decaimiento ostensivo al

aumentar la concentración de cromo, siendo menor para el NiT iO3/ %10Cr.

La generación de hidrógeno verde se realizó mediante el proceso de fotocatálisis,

para ello se usó el NiTiO3 y NiT iO3/Cr como fotocatalizador, obteniendo

una tasa de producción de 952,45228 µmolg−1h−1 para el NiT iO3 puro, al

aumentar la concentración de cromo disminuye hasta 742.97319 µmolg−1h−1

para el NiT iO3/ %10Cr, donde se presenta una tasa de producción similar al

NiT iO3 para el NiT iO3/ %5Cr de 940,44416 µmolg−1h−1. Esta disminución

en la tasa de producción de hidrógeno puede deberse al cromo que es un metal

de transición y puede alterar las propiedades electrónicas del NiT iO3 al

modificar la estructura de bandas del material, puede afectar negativamente

la capacidad del material para generar electrones libres necesarios para la
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generación de hidrógeno.

Los resultados indican que NiT iO3 − Cr no resulta adecuado para generar

hidrógeno verde.
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Recomendaciones

Evaluar otros parámetros como la temperatura o presión para ver su influencia

en la síntesis y fotocatálisis.

Se sugiere hacer otros estudios relacionados con las nanopartículas de NiT iO3

dopado con distintos materiales, ya sean conductores o semiconductores para

determinar su influencia en la generación de hidrógeno verde.

Para obtener buenos resultados, se recomienda también ser precisos en cuanto

al pesaje de los materiales y un ambiente adecuado para realizar la síntesis, y

de esa forma evitar contaminar las muestras y errores en los resultados.
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Anexos

ANEXO A

Difractograma de nanopartículas de Titanato de Niquel dopado con Cromo (NiT iO3/Cr)

Figura 39

(a) Difractograma de NiT iO31 %Cr, (b) Difractograma de NiT iO3/3 %Cr, (c) Difractograma
de NiT iO3/5 %Cr y (d) Difractograma de NiTiO3/10 %Cr



80

ANEXO B

Espectro de reflectancia difusa UV-visible (UV-vis) de nanopartículas de Titanato de Niquel

dopado con Cromo (NiT iO3/Cr) (NiT iO3/Cr)

Figura 40

(a) Espectro UV-vis de NiT iO31 %Cr, (b) Espectro UV-vis de NiT iO33 %Cr, (c) Espectro
UV-vis de NiT iO35 %Cr y (d) Espectro UV-vis de NiT iO310 %Cr
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ANEXO C

Espectroscopía infrarroja de transformada de Fourier (FTIR) de nanopartículas de Titanato de

Niquel dopado con Cromo (NiT iO3/Cr)

Figura 41

(a) FTIR de NiT iO31 %Cr, (b) FTIR de NiTiO3/3 %Cr, (c) FTIR de NiTiO3/5 %Cr y (d)
FTIR de NiT iO3/10 %Cr
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ANEXO D

Tasa de producción de hidrógeno verde de nanopartículas de Titanato de Niquel dopado con

Cromo (NiTiO3/Cr)

Figura 42

(a) Tasa de producción de hidrógeno para el NiT iO3/1 %Cr, (b) Tasa de producción
de hidrógeno para el NiT iO3/3 %Cr, (c) Tasa de producción de hidrógeno para el
NiT iO3/5 %Cr y (d) Tasa de producción de hidrógeno para el NiT iO3/10 %Cr
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ANEXO E

Cálculo de banda prohibida (band gap) de nanopartículas de Titanato de Niquel dopado con

Cromo (NiTiO3/Cr)

Figura 43

(a) Band Gap de NiT iO3/1 %Cr, (b) Band Gap de NiT iO3/3 %Cr, (c) Band Gap de
NiT iO3/5 %Cr y (d) Band Gap de NiT iO3/10 %Cr
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ANEXO F

Gráfico de barras de la tasa de producción de hidrógeno de nanopartículas de Titanato de Niquel

dopado con Cromo (NiT iO3/Cr)

Figura 44

Gráfico de barras de la tasa de producción del NiT iO3/Cr
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