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Resumen. - En este trabajo se propone la sintesis de una aleacion de niquel—cobre por
descomposicién térmica en atmdésfera reductora a partir de la mezcla estequiometrica 3:1 de sales de
Niy Cu. La metodologia utilizada es de bajo costo, sencilla, amigable con el medio ambiente y permite
obtener una fase cristalina libre de contaminantes o remanentes de reaccion con un tamafio de cristal
de 33 nm y tamafio de particula de 659 + 123 x 416 + 102 nm, con morfologia semiesférica y
aglomerados heterogéneos. Adicionalmente al realizar un andlisis comparativo de los parametros de
red experimental, tedricos reportados y calculados con la ley de Vegard, sugiere que el material
sintetizado presenta una fraccién diferente de Cu con respecto a la identificada por la base de datos
Nio.76CUo.24, Sin embargo, en el pardametro de red no se observa un cambio significativo (=0.1 %,). El
material se caracteriz6 por difraccion de rayos-X (XRD), espectroscopia por dispersion de energia
(EDS) y microscopia electronica de barrido (SEM), el tamafio de cristal se calculé con la ecuacion
de Scherrer y la fraccion de Cu en la aleacion con aplicando la ley de Vegard.

Palabras clave: Sintesis; Descomposicion Térmica Reductora; Caracterizacion; Aleacion; Niquel-
Cobre.

Abstract. - In this work, we synthesized the alloy of nickel-copper by thermal treatment in reductive—
flow of hydrated salts based on Ni and Cu used the stoichiometric 3:1 respectively. The methodology
proposed is low—cost, simple, friendly to environment, and obtain a crystalline phase free of
contaminants or remnants of reaction with crystal size of 33 nm and particle size of 659 + 123 x 416
+ 102 nm, the particles exhibit like—spherical morphology and heterogeneous agglomerates. In
addition, we compared the experimental lattice parameters by theoretical reported and calculated by
Vegard's law. The results by Vegard’s law suggest that the composition of copper (XCu) in the alloy
is different with respect to the phase identified Nio.76Cuo.24 by XRD database, but this result don’t affect
the lattice parameter. The material was characterized by X-ray diffraction (XRD), energy dispersive
spectroscopy (EDS), scanning electron microscopy (SEM), and crystal size and copper fraction in
alloy was estimated using the Scherrer equation, and Vegard’s law respectively.
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1. Introduccion

El estudio de materiales a base de metales de
transicion de bajo costo como Ni—Cu, es de interés en
diversos campos como: catalisis, electroquimica,
sintesis y control de emisiones, debido a las
aplicaciones que presentan estos materiales en la
produccién de H, via: catalitica, electrolisis vy
reformacion [1-4], o en el control de emisiones de
NOx y CO [5-6], produccion de combustibles a partir
de CO- [7] o sensores de compuestos tdxicos [8]. Por
lo anterior, se han reportado metodologias de sintesis
como  calcinacion,  molienda, = combustidn,
coprecipitacién, impregnacion himeda, método de
fusion y electrodeposicion [2-3]. A pesar de esto
algunas metodologias no reportan una fase especifica
de Ni—Cu o se asume la identificacion de la misma en
funcion de la ley de Vegard [9]. Por lo cual en este
trabajo se propone la sintesis y caracterizacion de una
fase de Ni-Cu, en la que se calculara la Xcy ¥y
comparar con lo reportado en la bibliografia para
determinar la composicién de la fase sintetizada por
descomposicidn térmica.

1. Materiales y métodos
1.1 Sintesis de materiales

La aleacion de Ni—Cu se sintetizo por descomp0sicion
térmica a 600 °C durante 1 hora de reaccion en
atmésfera reductora, a partir de la mezcla
estequiométrica 3:1 de Ni(NO3).-6H,O (Aldrich
244074) y Cu(NOs),-2.5H,0 (Aldrich 223395)
respectivamente, la descomposiciéon se realizé dentro
tubo de cuarzo en posicion horizontal sobre un horno
eléctrico marca Lindberg Blue.

1.2 Caracterizacion de materiales

La identificacion de las fases cristalinas se realizd
utilizando un XRD BRUKER D8 ADVANCE con
radiacion Cuk, (40 kV, 30 mA), para la identificacion
la fase cristalina se utiliz6 la base de datos JCPDS-
ICCD [10]. El tamafio de cristal (TC) se calcul6 con
la ecuacion de Scherrer usando el pico (111) [11], los
patrones de difraccion tedricos se simularon el
software PowderCell for Windows [12]. El parametro

de red (a) de la fase sintetizada se obtuvo del pico
(200), la fraccion de cobre (Xcy) en la aleacion se
determin6é de acuerdo a la ley de Vegard con la
siguiente relacion:

__ @100~ AnNi
Xcu - acu—ani (1)

Donde ‘ani’ 3.5238 A y ‘acy” 3.6077 A son los
parametros de red de Ni y Cu, respectivamente. La
composicion elemental y la morfologia superficial del
material sintetizado se determinaron en un
microscopio electrénico de barrido ESEM FEI
QUANTA 200 (20-25) KV sobre cinta de carbono.
El tamafio promedio de particula (TP) y la desviacion
estandar (o) se realizd por medicion directa de 100
particulas de cada micrografia.

2.Resultados y discusion
2.1 Sintesis de materiales

En la Figura 1 se muestran los patrones de difraccion
de la fase sintetizada (E) y te6ricos (T) de referencia,
donde se identifico la fase Nio.76Cuo24 con tarjeta de
referencia  03-2249 en la base de datos
cristalograficos [10]. Se agrega los difractogramas de
Ni (04-0850) y Cu (01-1241) metalico, para
corroborar la no presencia de las fases como
remanentes de reaccion. EI TC de la fase de
Nio.76CUo.24 €5 33 nm y contiene una Xc,= 0.19 en la
aleacion, ver Tabla 1. Lo anterior concuerda con lo
calculado por la ley de Vegard, y corresponde de
buena manera con la fase identificada en la base de
datos, si bien hay una diferencia en el contenido de la
Xcu de 0.05, el parametro de red tiene una diferencia
de 0.003 A, lo cual no es significativa (0.14 %). Se
logra observar que el parametro de red (a) (Figura 2)
se modifica de acuerdo a la Xc, en la aleacién, tanto
en lo obtenido con la ley de Vegard (m) y el reportado
en las 9 tarjetas existentes en la base de datos [10]. Se
logré observar que de acuerdo a la estequiometria
utilizada en la sintesis la aleacion debia ser
Nio.7sCuUo2s, Sin embargo, bajo las condiciones de
sintesis utilizadas y metodologia propuesta favorecen
la fase cristalina identificada como Nio.76Cuo .24 (E).
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Figura 1. Espectros por XRD obtenidos experimentalmente (E) y teéricos (T) de las fases de Nio.z6Cuo.24, Ni y Cu [10, 12], donde se confirma

solo la presencia de la aleacion Nio.76Cuo.24.
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Figura 2. Parametro de red con respecto a la fraccion de Cu en aleaciones Ni—Cu, calculado por ley de Vegard ([1) (V) y
reportado en JCPDS-ICDD ([1), asi como la aleacidn esperada de acuerdo al % atémico por EDS (A).
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Figura 3. Espectro por EDS de la fase Ni1xCux y sefiales caracteristicas de los elementos contenidos.
El % Wty o (Tabla 1) se obtuvo de diferentes zonas diferencia entre el resultado de XCu obtenido por
puntuales en la muestra. Los espectros por EDS XRD (V) y EDS (A), que el comparativo de XRD con
muestran Gnicamente sefiales caracteristicas de Ni y el calculado por la ley de Vegard (Figura 2), lo que
Cu con % At Ni=0.72 y Cu= 0.28, no se encontraron deja de manifiesto que la ley de Vegard explica de
otros elementos como agentes contaminantes o buena forma el contenido de cobre en las aleaciones
remanentes de reaccion, esto concuerda con lo con Ni, debido a que se obtiene directamente del
obtenido por XRD, ya que solo se identificd una fase parametro de red experimental ver Figura 1 indice
presente en la muestra. Al comparar la XCu de las (002).
aleaciones obtenidas por XRD, EDS vy por ley de
Vegard, podemos mencionar que hay mayor
Tabla 1. Propiedades fisicas y composicion de la fase Nig 76Cuo 24 Sintetizada via descomposicion térmica.
TC Xeu TP (nm) Wtto At o
(nm) Ixh+o (%) (%)
Ni: Ni:
659+123 70.3£1.3 71.9+1.3
33 0.19 X cu: Cu-
416 £ 102 207 +13 28.1+1.3
Xcu: Por ley de Vegard, Wt: % en peso elemental, At: % atomico por EDS y o: Desviacion estandar.
En las imégenes por SEM, se observan particulas con cavidades y poros de diferentes tamarios y formas, las
morfologia semiesférica que al aglomerarse genera marcas indicadas (Figura 4a) hacen referencia a zonas
cumulos con formas heterogéneas en la aleacion de donde se determind él %Wt y %At utilizado para
Nio.76CUo.24, €l material presenta una textura lisa con determinar el promedio de Ni y Cu (Tabla 1).
11
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3. Conclusiones

En este trabajo se sintetizo la fase Nio.76Cuo24 a partir
de la descomposicion térmica de los hidratos de Niy
Cu. El material se obtuvo puro, con TC: 33 nmy TPP:
659 x 416 nm, por lo anterior, se recomienda la
metodologia propuesta para obtener la fase de
Nio.76CUo.24 pura, con posible aplicacion en el campo
de la catélisis industrial.

12

Figura 4. Micrografias por SEM de retrodispersados (a) y secundarios (b) de la muestra sintetizada, la cual presenta morfologia tipo
semiesférica (a) y aglomeramiento con forma indefinidas porosas (b).
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