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RESUMEN 

 

En el presente documento se tiene el desarrollo de la caracterización de dos 

recubrimientos empleados para la obtención de hidrógeno con el fin de reemplazar 

materiales de elevados costos, por otros más económicos pero que mantengan 

propiedades físicas, químicas y electrocatalíticas, ventajas que los han hecho 

destacar en la actualidad.  

En este estudio se realiza el análisis de capas de carburo de hafnio y carburo de 

tantalio depositados sobre una oblea de silicio y discos de acero 316LVM, 

inicialmente se realiza una caracterización microestructural, mediante las técnicas 

de microscopía de fuerza atómica junto con una identificación mediante difracción 

de rayos X, permitiendo analizar la estructura del recubrimiento. Con el fin de 

determinar la eficiencia de los cátodos basados en carburos para la producción de 

hidrógeno, a partir de la espectroscopia de impedancias electroquímica. 

 

Palabras clave: Hidrógeno, carburo de hafnio, carburo de tantalio, EIS.  
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CAPÍTULO 1  

INTRODUCCIÓN  

Antecedentes 

En las últimas décadas el hidrógeno ha destacado como un nuevo vector de 

energía, esto debido a los problemas que se ha desencadenado en el uso de 

recursos no renovables como los combustibles fósiles. Este elemento es uno de los 

más abundantes en el universo, la principal fuente de hidrógeno es el agua seguida 

de los hidrocarburos, puede ser extraído a partir de electrólisis o reacciones 

químicas. [1]  

Al aportar energía a las materias primas mencionadas anteriormente puede ser 

producido y hecho esto, tiene un uso como productor de energía limpia que libera 

únicamente residuos en forma de agua, es decir no representa ningún riesgo de 

emisión contaminante, esta es una de las principales razones por las cuales se 

considera que este puede ser el combustible del futuro. [2,3] 

El hidrógeno puede operar en un ciclo cerrado basado en sustancias abundantes y 

esenciales tales como el agua o el oxígeno, esta energía se hace necesaria para 

eliminar la contaminación ambiental y estabilizar la composición de la atmósfera y 

el clima del planeta. [4] A partir de esta idea surge la economía del hidrógeno, puesto 

que las energías renovables son bastante complicadas de transportar el hidrógeno 

se convierte en un método eficaz de transporte de energías limpias.[5,6] Los 

constantes desarrollos tecnológicos han permitido que el coste de la producción de 

energía a partir de hidrógeno sea más competitivo con las energías fósiles, además 

que, se deben tener en cuenta los costos de los efectos negativos y los residuos 

producidos por las energías fósiles para el medio ambiente. [7] 

Las empresas energéticas han destacado la versatilidad y la viabilidad de los 

proyectos que incluyen el hidrógeno como fuente de energía, ahora bien, para poder 

hacer uso de este elemento se hace prioridad la obtención de este, la electrólisis 

del agua es la alternativa más efectiva sin producción de gases que contribuyen al 

efecto invernadero. Sin embargo, se debe destacar que para la electrólisis se 
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requiere de un potencial con el fin de lograr la separación de la molécula y se 

presenta una contradicción puesto que se puede asumir como un proceso del todo 

limpio desde que estos potenciales provengan de una fuente limpia. [16] 

Entre los otros inconvenientes que se tiene es la falta de un medio para el 

almacenamiento de hidrógeno de modo seguro y eficiente para poder ser usado 

como vector de energía. Diferentes estudios hacen uso de la microscopía 

electrónica de transmisión y la espectroscopía Raman, en el cual se evidencia que 

con diferentes componentes se permite la absorción/desorción de hidrógeno través 

de un mecanismo novedoso y reversible. Haciendo que el almacenamiento de 

hidrógeno en estado sólido mediante la formación de compuestos de hidruros sea 

posible mostrando una ventaja, logrando tener altas capacidades de 

almacenamiento a temperaturas y presiones moderadas. [8] 

Teniendo en cuenta que la hidrólisis puede ser realizada con diferentes tipos de 

electrolizadores para la obtención de hidrógeno, los desarrollos se han escardado 

de comparar la eficiencia entre estos y a su vez optimizar lo mejor posible el 

desarrollo de nuevos cátodos y los materiales con los que este se encuentra 

fabricado. La electrólisis alcalina, haciendo uso de electrodos elaborados a partir de 

materiales con base de níquel para los cátodos pese a que se ha investigado son 

electrodos pocos conocidos puesto que la materia prima es de difícil acceso para el 

público en general. [9] Este tipo de electrólisis presenta una desventaja debido a la 

corrosión, sin embargo, en otros proyectos se presenta un enfoque en la mejora de 

las condiciones de funcionamiento para que se produzca el máximo de hidrógeno 

en un tiempo mínimo y con un consumo de energía y erosión mínimos del sistema, 

a partir de un bajo nivel de concentración alcalina para operar de modo que se 

minimice la corrosión y el mantenimiento general de las celdas. [10] 

Respecto al desarrollo de los electrodos usados, se han propuesto modelos de 

operación para buscar los estados operativos óptimos que maximizan el 

rendimiento de hidrógeno al tiempo que cumple la potencia de carga deseada del 

sistema coordinando la temperatura, los flujos de alimentación del sistema y la 

corriente de electrólisis, además de incluir la evaluación de rendimiento del sistema. 
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[11] En general al igual que se mencionó anteriormente los cátodos basados en 

níquel son los más investigados actualmente, realizando modificaciones 

electrodeposición convencional mediante la incorporación de escamas de óxido de 

grafeno. Se han encontrado métodos para la síntesis de un electrodo híbrido de 

níquel/grafeno (NiGO) para la reacción de generación de hidrógeno, de desarrollo 

simple y reproducible. [12] 

 

Planteamiento del problema 

Las constantes problemáticas que ha desencadenado el uso de combustibles 

fósiles como fuente de energía han generado el interés de científicos, ingenieros, 

estudiantes y demás profesiones puesto que se requiere el uso y desarrollo de 

nuevos métodos de producción limpia de energía. Esto ha beneficiado 

decisivamente el avance de diversas áreas enfocadas en la mejora del medio 

ambiente y la reducción de emisión de gases de efecto invernadero, es decir, a la 

sociedad en general. 

Teniendo en cuenta esto, surge la idea del hidrógeno como energía limpia, para ello 

se requiere la extracción de este elemento. El presente trabajo se enfoca en la 

mejora de la obtención de hidrógeno a partir de hidrólisis del agua; básicamente, la 

electrólisis requiere tres componentes principales: una sustancia electrolítica que 

conducirá la electricidad cuando se agregue al agua u otro solvente adecuado, una 

fuente de electricidad de corriente continua y un par de electrodos que consiste en 

un ánodo (carga positiva) y un cátodo (carga negativa). [13] La evolución de los 

materiales de los cátodos empleados en el método para la producción de hidrógeno 

ha sido variada, puesto que no solo se busca un material estable, sino que también 

se requiere que el coste de este sea lo suficientemente competitivo. 

En la industria se ha buscado mejorar las propiedades de los materiales a través de 

los adelantos tecnológicos que se han ido presentando. Ahora bien, se ha 

observado que la durabilidad, estabilidad de un material, sometido a diferentes tipos 

de atmósferas, depende principalmente de sus propiedades superficiales. Por ello, 
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en el presente trabajo se realiza la caracterización de dos carburos: carburo de 

tantalio y carburo de hafnio, para la generación de hidrógeno, basado en el método 

de espectroscopia de impedancias electroquímica denominada EIS por sus siglas 

en ingles.  

A nivel mundial la espectroscopía, el análisis espectral junto con la producción, 

desarrollo e implementación de energías renovables son temas bastante apetecidos 

en la industria. Por lo tanto, la diversidad de recursos que presenta nuestro país es 

alto y el potencial de desarrollar nuevas tecnologías rentables y sustentables ha 

tomado aún más fuerza en el último tiempo.  

Teniendo en cuenta el incremento de demanda de este tipo de energías en las 

diferentes aplicaciones y los escases de recursos energéticos, se formula la 

siguiente pregunta como problemática del trabajo de grado:  

¿Los carburos de tantalio y hafnio son capaces de producir hidrógeno de 

forma estable, sustentable y económica como fuente de energía sin producir 

residuos contaminantes? 

Esto con el fin de generar la comparación en el desempeño de cada carburo como 

cátodo, a partir de sus respectiva caracterización, morfología y estructura 

superficial; mediante el método de espectroscopia de impedancia electroquímica. 

Presentando así una opción viable para la producción de hidrógeno y reemplazando 

los materiales activos pero muy costosos, por materiales con recubrimientos de 

menor costo pero que aproximen sus propiedades electrocatalíticas a las obtenidas 

por cátodos fabricados con materiales más costosos. 

 

Justificación 

Como se explicó anteriormente el término economía del hidrógeno ha tomado fuerza 

en los últimos años esto debido a que el uso de energía a partir combustibles fósiles 

ha desencadenado una seria problemática ambiental, pese a ello la demanda 

energética mundial se ve cubierta en más del 87% por combustibles fósiles como el 

carbón, petróleo y gas natural. [13]  
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La generación de energía limpia a partir de un recurso renovable como lo es el agua 

ha resaltado, sin embargo, una problemática destacada es que para la obtención de 

hidrógeno a partir de hidrólisis del agua tiene un costo alto  por sí mismo, pero 

económico respecto a los costos producidos por los efectos negativos en la 

obtención de energía a partir de combustibles fósiles.  

Ahora bien, las energías renovables son un tipo de energía limpia, es decir que sus 

residuos contaminantes son bajos, y se generan a partir de recursos naturales 

renovables como el viento, el agua y el sol. Sin embargo, hoy, aún tienen altos 

costos tecnológicos y su dependencia a la variación del recurso lo cual influye 

directamente en la eficiencia de producción de energía. En el presente trabajo se 

plantea el uso de dos recubrimientos de carburo de tantalio y carburo de hafnio 

como cátodos de forma que se realice una producción estable y rentable de 

hidrógeno a partir de hidrólisis del agua que se entiende como un método alternativo 

a la producción de hidrógeno sin emisión de gases de efecto invernadero, consiste 

en la ruptura de la molécula de agua al aportar una corriente eléctrica, generando 

así hidrógeno y oxígeno.  

En este proceso de debe tener en cuenta que los materiales del cátodo deben ser 

lo suficientemente estables como es el caso del platino o el oro, de aquí el costo 

elevado del proceso. Es ahí donde radica la importancia del uso de un nuevo 

material que minimice los costos pero que mantenga una producción de hidrógeno 

rentable, para así ser usado como una fuente de energía renovable, brindando a 

Colombia un futuro más próximo al uso de este tipo de energía y con un costo 

competitivo. 

En Colombia se presentan grandes ventajas puesto que se encuentra ubicado en la 

zona ecuatorial y además por contar con climas y ecosistemas variados 

favoreciendo la generación de energías, en la actualidad únicamente dos empresas 

extranjeras se encuentran realizando desarrollos además de contar con diferentes 

patentes en los procesos de extracción y almacenamiento de hidrógeno con fines 

energéticos. [14] Ahora bien, a partir de este punto la obtención de hidrógeno puede 

ser combinada con energía de solar, eólica, biomasa y geotérmica, la combinación 
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de estas energías permitirá suplir el consumo energético a poblaciones que hoy en 

día carecen de este servicio debido a su interconectividad de la red nacional 

eléctrica. [15] 
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CAPÍTULO 2  

OBJETIVOS  

 

Objetivo general 

 

Caracterización de los cátodos usados para la producción de hidrógeno, por el 

método de espectroscopia de impedancia electroquímica y relacionarlos con su 

morfología y estructura superficial.    

 

 

Objetivos específicos 

1. Caracterización microestructural, mediante las técnicas de Microscopía de 

fuerza atómica y Microscopía electrónica de barrido.  

2. Identificación estructural mediante difracción de rayos X. 

3. Determinación de la eficiencia de los cátodos basados en carburos para la 

producción de hidrógeno, a partir de la espectroscopia de impedancias 

electroquímica. 
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CAPÍTULO 3  

FUNDAMENTACIÓN TEÓRICA  

 

Introducción 

En el desarrollo del presente capítulo se presenta una breve explicación de los 

elementos en los que se basa este documento, una descripción de sus propiedades 

físicas  y su estructura cristalina, además se presentan las características de los 

equipos empleados tales como: el director de rayos X, el microscopio de fuerza 

atómica, microscopio electrónico de barrido y el potenciostato-galvanostato usados 

en los respectivos ensayos estos con el fin de evaluar los recubrimientos, los cuales 

se caracterizarán y analizarán en capítulos posteriores.  

 

Hidrógeno 

El hidrógeno es la sustancia más abundante en el universo, debido a su bajo peso 

molecular, el hidrógeno gaseoso no se retiene en la atmósfera terrestre y debe 

producirse por la descomposición de compuestos químicos. Se representa con el 

símbolo H, de número atómico 1, es el elemento químico más simple, que existe en 

condiciones normales como un gas diatómico o en combinación química con  

otros elementos. 

La principal fuente de hidrógeno es el agua, de la cual el hidrógeno debe extraerse 

por reacción química o electrólisis. Adicionalmente este es útil como reactivo 

químico y como fuente de energía. Puede ser usado como combustible en ciertos 

motores y en celdas de combustible. La producción de energía mediante la fusión 

controlada de núcleos de hidrógeno se ha explorado como una alternativa a las 

fuentes de energía fósil y nuclear (fisión). [1] 

 

Electrólisis del agua 
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Se entiende como el proceso utilizado para generar una reacción química no  

espontánea o controlada al pasar una corriente eléctrica a través de una solución 

líquida. A menudo se utiliza para extraer elementos individuales de materiales de 

origen ionizado que contienen elementos múltiples. [2]  

En el presente desarrollo se trabaja específicamente en la ruptura de la molécula 

de agua, las celdas básicas usadas en este proceso consisten en: un ánodo, cátodo, 

un separador o diafragma, diagrama que se muestra en la figura 1, fuente de 

alimentación y un electrolito. Destacando así la relevancia de los electrodos en la 

celda electrolítica.   

 

Figura 1:Esquema de un sistema típico de electrólisis del agua [4] 

Al hacer uso de un electrolito diferente, los electrolizadores pueden clasificarse 

principalmente en: electrolizadores alcalinos, electrolizador de membrana de 

intercambio protónico y electrolizadores de óxido sólido. Como se explicó 

anteriormente la eficacia de la electrólisis aumenta con la adición de un electrolito 

(como la sal, un ácido o una base) y el uso de electro catalizadores. [4] 

Las reacciones que tienen lugar en los electrodos son: reducción en el cátodo y 

oxidación en el ánodo. El número de moléculas de hidrógeno producidas duplica el 

número de moléculas de oxígeno. Además, el número de electrones transportados 

a través de los electrodos es el doble del número de moléculas de hidrógeno 

producidas y el cuádruple del número de moléculas de oxígeno obtenidas. 
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Hafnio  

Elemento químico de número atómico 72, se simboliza como Hf, su estructura 

cristalográfica se muestra en la figura 2, con forma tipo BCC: cúbica centrada en el 

cuerpo, siendo un metal de transición, es gris-plateado y con propiedades químicas 

similares a las del circonio y con buena resistencia a la corrosión.[5] La mayoría de 

los minerales de circonio contienen de 1 a 3% de hafnio este es un metal dúctil, sus 

propiedades están influenciadas por las impurezas del circonio presente. De todos 

los elementos, el circonio y el hafnio son dos de los más difíciles de separar. [6] 

Recientemente se puede encontrar el uso de este elemento para la fabricación de 

transistores, y también se usa como material de barras de control de reactores 

nucleares debido a su capacidad de absorción de neutrones y sus excelentes 

propiedades mecánicas. [7] 

 

Figura 2: Estructura cristalográfica del Hf. [7] 

 

Tantalio 

Tantalio o Tántalo, es un elemento químico de número atómico 73, se simboliza Ta, 

un metal gris plateado, pesado y muy duro. Cuando es puro, es dúctil y puede 

estirarse en alambre fino, que puede usarse como filamento para evaporar metales 

como el aluminio. El tantalio es casi completamente inmune al ataque químico a 
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temperaturas inferiores a 150 ° C. [8,9] Es un elemento poco común y es casi tan 

abundante como el uranio en la corteza terrestre. Casi siempre se encuentra en 

minerales que también contienen niobio y se encuentra más comúnmente en granito 

y minerales derivados del granito. [10,11] 

 

Figura 3: Estructura cristalográfica del Ta. [14] 

Carburos 

Carburo de Hafnio 

EL hafnio es un metal de transición que ópticamente se percibe de color blanco 

plateado, brillante, duro y dúctil, su símbolo es el “Hf”, se encuentra en casi todos 

los minerales del circonio, que pueden tener hasta un 30 % de hafnio, se usa en la 

fabricación de filamentos eléctricos en aleación con tungsteno. Ahora bien, el 

carburo de hafnio (HfC) ha tomado fuerza en los últimos desarrollos debido a que 

se encontró que este cerámico refractario, puede soportar temperaturas 

abrasadoras de casi 4.000 grados Celsius. Siendo esta una de sus propiedades 

más destacadas. [12]  

 

Carburo de Tantalio 

También llamado ditantalo monocarburo, es una mezcla de cerámicas refractarias 

extremadamente duras y quebradizas con una conductividad similar a la del metal. 

Se presenta como polvos de color marrón gris oscuros generalmente procesados 
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por sinterización.  [6] El punto de fusión de los carburos de tantalio alcanza un 

máximo alrededor de 3880 °C dependiendo de las condiciones de medición y la 

pureza de la muestra. Este valor se encuentra entre los más altos conocidas 

para compuestos binarios. [13] 
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CAPÍTULO 4  

MÉTODO EXPERIMENTAL  

 

Introducción 

En el presente capítulo se presenta la caracterización de los dos carburos 

propuestos HfC y TaC, a partir de estos dos recubrimientos encontrar el material 

más eficiente para la producción de hidrógeno, si bien existen diferentes métodos 

para realizar este procedimiento, se hará uso de la espectroscopia de impedancia 

electroquímica, con la cual se puede obtener información variada del material, en 

especial las propiedades electroquímicas de los recubrimientos. Estos se 

encuentran depositados sobre sustratos de silicio para su caracterización se hizo 

uso de técnicas de difracción de rayos-X (DRX), microscopía de fuerza atómica 

(AFM) y finalmente Microscopía electrónica de barrido (SEM).  

En el caso del análisis por EIS, se realizó en dos muestras de cada carburo con el 

fin de obtener información variada de la respuesta de estos, la reacción HER se dio 

en condiciones ácidas fuertes con un modelo de 3 electrodos.  

 

Técnicas de caracterización 

Difracción de rayos X (DRX) 

Esta técnica es una herramienta que permite realizar la identificación de capas 

delgadas se utiliza la difracción de rayos–X con incidencia rasante y así obtener el 

patrón proveniente en mayor proporción de la capa a estudiar, la figura 4 ilustra el 

funcionamiento teórico de la técnica. [1]  

Los R-X son radiación electromagnética de la misma naturaleza que la luz, pero de 

longitud de onda mucho más corta. La unidad de medida en la región de los r-x es 

el angstrom (Å), igual a 10−10m y los rayos x usados en difracción tienen longitudes 

de onda en el rango 0.5-2.5 Å mientras que la longitud de onda de la luz visible está 

en el orden de 6000 Å. [3,4]  
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Figura 4: Esquema de Bragg para la reflexión en distintos planos [2] 

 
En este caso se hará uso del equipo de difracción PANALytical, mostrado en la 

figura 5, con el fin de analizar la estructura cristalina y poder analizar el patrón de 

difracción de cada muestra.   

 
 

 
Figura 5: Difractómetro Empyrean 
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Microscopía de fuerza atómica (AFM) 

Esta técnica se basa en la desviación de la posición de equilibrio que sufre un 

cantiléver al aproximarse a la muestra a distancias tales que actúan fuerzas 

fundamentalmente de tipo Van der Waals. [1] De esta forma se logra obtener una 

imagen de la superficie que se mide según la desviación del cantiléver, cuando la 

punta se desplaza sobre la muestra y los sensores de desviación son sensibles a 

posición [5].  

Estos equipos de trabajo tienen diferentes modalidades de operación: modo 

contacto, en el cual la punta del cantiléver se acerca a la distancia interatómica de 

la superficie del substrato y experimenta las fuerzas de repulsión y de atracción 

atómica; y el modo no contacto, en el cual la punta vibra a una frecuencia dada y en 

la medida en que interactúe con los átomos de la superficie cambia la frecuencia de 

vibración. 

El equipo utilizado para estas medidas es un NANOSURF, NaioAFM mostrado en 

la figura 6 y será usado en un modo de no contacto, para el análisis estadístico se 

hará uso del software (SPIP ®).  

 

Figura 6: Equipo NaioAFM. 

 
Espectroscopia de impedancia electroquímica (EIS) 

La Espectroscopía de Impedancias Electroquímicas (EIS) es una técnica 

relativamente moderna, ya que se comenzó a aplicar en los años setenta. Debe su 

existencia a la aparición de circuitos electrónicos suficientemente rápidos y 
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sensibles para generar y analizar una señal de frecuencia y fase variable. Se trata 

de una técnica no destructiva (cuando se trabaja en condiciones de equilibrio), 

particularmente sensible a pequeños cambios en el sistema, que permite la 

caracterización de las propiedades de materiales y sistemas electroquímicos incluso 

en medios poco conductores. [6,8] Esta técnica se basa en la aplicación de potencial 

eléctrico a un electrodo y se mide su respuesta en corriente a diferentes frecuencias. 

Además, con la técnica EIS, se puede observar y medir la estabilidad del 

recubrimiento en el tiempo, teniendo en cuenta que este se comporta como una 

resistencia eléctrica que interfiere, tanto en el intercambio de electrones como en el 

de masa. [7] En este caso se hará uso de un potenciostato galvanostato ref600𝑡ℎde 

la marca Gamry Instruments, mostrado en la figura 7.  

 

Figura 7:   Gamry Instruments Reference 600 Potentiostat/Galvanostat/ZRA. 

 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Esta técnica hace uso de la información de los productos de la interacción de un 

haz de electrones de alta energía incidente a una muestra. Esta interacción da como 

resultado, electrones secundarios, estos son electrones provenientes de capas 

internas de los átomos, quienes son ionizados por el electrón incidente tras una 

colisión inelástica; y electrones retro-dispersados, electrones incidentes 

dispersados elásticamente, tipo dispersión de Rutheford, y que en su trayectoria 

final abandona la muestra en dirección opuesta al incidente. [1] 
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En el desarrollo de caracterización se llevó a cabo en el JCM-7000 NeoScope que 

se muestra en la figura 8, este se usa con el fin observar la topografía, huellas de 

desgaste y los procesos de corrosión en cada una de las muestras posterior a los 

ensayos EIS.  

 
Figura 8: JCM-5000 NeoScope. 
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CAPÍTULO 5  

RESULTADOS EN RECUBRIMIENTOS DE HfC y TaC 

Introducción 

En el presente capítulo se muestran los resultados y detalles experimentales que 

se obtuvieron a partir de la caracterización de los recubrimientos de HfC y TaC, 

estos se depositaron sobre sustrato de silicio y acero 316LVM. Los recubrimientos 

presentan ventajas puesto que realzan o aportar alguna propiedad en bien sea física 

o química al sustrato sobre el cual se deposita. Estos recubrimientos actualmente 

pueden realizarse de forma que queda una capa muy delgada pero que mantiene 

características propias y que a su vez proporciona mejorías al sustrato sobre el cual 

se depositan.  

A lo largo del capítulo se explica detalladamente inicialmente la caracterización de 

los carburos, desde su estructura cristalográfica a partir del difractómetro de rayos 

X, posteriormente con un análisis de Microscopía de fuerza atómica se obtuvo una 

caracterización microestructural para finalmente realizar un análisis detallado de 

propiedades estructurales y químicas.   

 

Difracción de rayos X (DRX) 

Este método se usó con el fin de obtener la estructura cristalográfica de los 

recubrimientos de HfC y TaC, las figuras 9 y 10 muestran respectivamente el patrón 

de difracción de rayos X obtenido de cada uno de los recubrimientos, estos se 

encuentran depositados sobre un sustrato de silicio.  

Al realizar un análisis en detalle de la figura 9, se tienen picos de mayor intensidad 

en 2θ= 39° correspondiente al plano (111), también se tienen presentes otros picos 

de baja intensidad ubicados en 2θ= 66° (022), 2θ= 80° (222) y 2θ= 101° (040). Estos 

indican una leve irregularidad en la superficie de la muestra. posiblemente debido a 
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una texturización del recubrimiento o picos de difracción debidos a la capa de acople 

del recubrimiento con el sustrato.  

 

 

Figura 9: Patrones de difracción de rayos-X para capas de HfC 

 

 

Figura 10: Patrones de difracción de rayos-X para capas de TaC 
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Del mismo modo el recubrimiento de TaC mostrada en la figura 10, presenta picos 

de mayor intensidad en 2θ= 44.6° (1010), también se tienen presentes otros picos 

intensidad media ubicados en 2θ= 70° (110) y 2θ= 86° (112). 

 

Figura 11:Estructura cristalográfica HfC 

 

 

Figura 12::Estructura cristalográfica TaC 

Una vez realizado el ensayo se procede a realizar un análisis de la estructura 
cristalográfica obtenida, las figuras 11 y 12 muestran un diagrama 3D de la 
estructura, sin embargo, sus características se presentan a continuación en la tabla 
No. 1. 
 

Parámetros cristalográficos de la celda unitaria 

Recubrimiento  

Parámetros de red  

Modulo  Ángulo  

a (Å) b (Å) c (Å) Alpha (°)  Beta (°)  Gama (°)  

HfC 4,639 4,639 4,639 90 90 90 

TaC 3,122 3,122 30,058 90 90 120 
Tabla 1: Parámetros cristalográficos de la celda unitaria. 

 Además, de los parámetros de red se tienen otros parámetros cristalográficos d 
relevancia mostrados en la tabla No. 2. 
  

Recubrimiento Sistema Tipo Densidad     
(g/cm^3) 

Volumen 
(10^6 
pm^3) 

HfC Cubico NaCl 12,74 99,83 

TaC Hexagonal In3Te4(HP) 14,84 253,72 
Tabla 2:Parámetros cristalográficos de la celda unitaria 2. 
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Microscopía de fuerza atómica (AFM) 

Por medio de esta técnica se realizó un análisis superficial de los recubrimientos de 

HfC y TaC, en este caso se tiene un área para ambas muestras de 49μm x 49μm, 

a partir de estas imágenes fueron extraídos los valores del tamaño de grano y la 

rugosidad haciendo uso de los softwares: GWYDDION y SPIP respectivamente.  

Para los recubrimientos se encontró que el tamaño de grano promedio del HfC y el 

TaC, mediante procesamiento de imágenes mostrado en la figura 13 y un análisis 

estadístico realizado por el software es de 45±47 μm y 40±47μm, respectivamente.  

 

 

(a)  

 

(b)  

Figura 13: Análisis del tamaño de grano, (a)HfC (b)TaC  

 

Por otro lado, la medición de rugosidad de los dos recubrimientos fue de 261±91nm 

y 46±27nm para el HfC y TaC respectivamente, las figuras 14 y 15 evidencian que 

a simple vista de la imagen del barrido realizado por el microscopio de fuerza 

atómica los granos del carburo de HfC, son más definidos en cuanto a su forma y 

presentan un tamaño mayor, a diferencia de la superficie de la muestra de TaC, la 

cual presenta granos de menor tamaño.  



32 
 

 

Figura 14: Acercamiento 3.7nm, HfC. 

 

Figura 15: Acercamiento 3.7nm, TaC. 

 

 

 

Espectroscopia de impedancia (EIS) 

Para este análisis se hizo uso de una solución acuosa de 0,10 mol L─1 H2SO4, 

preparada a partir de ácido sulfúrico comercial con 98% de pureza y agua ultra pura, 

se utilizó como electrolito en todas las mediciones electroquímicas que se realizaron 

a 25°C con un sistema de potenciostato-galvanostato, en una unidad Gamry, 

modelo PCI 4, este modelo se encuentra equipado con el ensayo de impedancia 

electroquímica espectroscopía (EIS) que emplea un software controlado por Gamry. 

Las muestras presentadas fueron expuestas a varios barridos potenciales como se 

muestra en las curvas potencio dinámicas que se muestran a continuación, el 

ensayo fue llevado a cabo con una polarización desde 0.001 a -1V por vs NHE por 

25 ciclos, al inicio de los ensayos, después del 12vo ciclo y del ciclo final se 

realizaron monitores en las muestras con EIS, sin embargo, se presentan los finales 

puesto que su variación fue mínima. 
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Los experimentos se llevaron a cabo en una celda con una configuración de 3 

electrodos, Ag / AgCl (NaClsat) como electrodo de referencia, un alambre de Pt 

como contra electrodo y la superficie de un disco de acero 316LVM modificado con 

los recubrimientos de HfC y TaC como electrodo de trabajo, pese a que en los 

anteriores ensayos se hizo uso de una probeta sobre silicio esta no se podía usar 

en el montaje debido a que no tenía el suficiente espesor y se fraccionaba al realizar 

el montaje completo de la celda. 

 

 

Figura 16: Curvas potencio dinámicas, muestra 1, HfC. 

Inicialmente se presentan los resultados de las curvas potencio dinámicas cíclicas 

que se le realizaron, estas presentan la reacción de evolución de hidrógeno que se 

presenta en potenciales negativos. Las figuras 16, 17 ,18 y 19, indican la producción 

de hidrógeno en las 2 muestras de HfC y TaC respectivamente.  
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Figura 17: Curvas potencio dinámicas, muestra 2, HfC. 

Como se puede evidenciar la muestra 1 de HfC y la muestra 2 de TaC presenta una 

producción estable y sin reacciones de reducción de oxígeno, mientras que en las 

pruebas presentadas en la muestra 1 de TaC, figura 23 se evidencian un rango de 

potenciales en los que se presenta una producción estable de hidrógeno y 

posteriormente se presenta una capa de burbujas densa y se hace más complicada 

la reacción química lo cual produce leves irregularidades en la curva. Las figuras 

16, 17 ,18 y 19. Presentan los 12 últimos ensayos de los 25 ciclos realizados a las 

muestras, esto con el fin de visualizar mejor las curvas y evidenciar mejor los 

resultados obtenidos por las muestras.  
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Figura 18:Curvas potencio dinámicas, muestra 1, TaC. 

 

Figura 19: Curvas potencio dinámicas, muestra 2, TaC. 

Una vez realizados los ensayos de corrosión y obtenidas las curvas potencio 

dinámicas se procede a realizar el ensayo EIS, este nos indicara la resistencia que 

presenta el material para la producción de hidrógeno. Los diagramas de Nyquist se 
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encuentran representados en las figuras 20,21,22 y 23, en las 2 muestras de HfC y 

TaC respectivamente.   

 

Figura 20: Diagrama de Nyquist, muestra 1, HfC. 

 

Figura 21: Diagrama de Nyquist, muestra 2, HfC. 

A partir de estos diagramas se obtiene el circuito equivalente que representa el 

sistema como un circuito electrónico, en este caso de las muestras lo que nos 

interesa es tener resistencias bajas en las muestras presentadas en la figura 20 y 
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22 se evidencia que las muestras de HfC, tienen una resistencia menor a las 

muestras de TaC. 

 

Figura 22: Diagrama de Nyquist, muestra 1, TaC. 

 

Figura 23: Diagrama de Nyquist, muestra 2, TaC. 
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Figura 24: Circuito eléctrico equivalente utilizado para simular los datos de impedancia. 

 

La figura 24, representa el circuito equivalente, este circuito es similar al circuito de 

Randles pero, adicionalmente, incluye un segundo circuito en serie con la 

resistencia del recubrimiento (Rpo) y que consta de un elemento de fase constante 

(Ccor) en paralelo con una resistencia (Rcor). 

Mediante la espectroscopia de impedancias se determinó que hay una adecuada 

superficie y que es estable en un medio como el ácido sulfúrico en función del 

tiempo, debido a que se evaluaron en diferentes momentos de la producción de 

hidrógeno, es decir al inicio del proceso y posterior de 25 ciclos, en el circuito 

equivalente se determinó que tiene una capa pasiva en cada recubrimiento y se 

debe a la estabilidad química del Hafnio y el tantalio junto con el carburo. 

 

Además de esto se debe tener en cuenta que la resistencia a la polarización 

mostrada en los diagramas de Nyquist es inversamente proporcional a la velocidad 

de corrosión, cuando el número de capas de un recubrimiento se incrementa 

también lo hace su protección y se disminuyen los efectos negativos que produce 

la corrosión. 
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Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Una vez finalizados los ensayos se procede a visualizar la superficie de las muestras 

esto con el fin de evaluar la corrosión y los daños que estas presenten. Los ensayos 

por SEM nos permiten identificar que las muestras presentan signos leves de 

corrosión que se visualizan como pequeñas porosidades.  

Las figuras 25 y 26 presentan las muestras de HfC, estas tienen un desgaste mayor 

a las muestras de TaC de las figuras 27 y 28. Las muestras de TaC además poseen 

menos porosidades en su superficie, pero tienen una única marca visible. 

 

 

Figura 25: Imagen SEM, área de desgaste, muestra 1, HfC 

 

Figura 26:Imagen SEM, área de desgaste, muestra 2, HfC. 
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Figura 27:Imagen SEM, área de desgaste, muestra 1, TaC 

 

Figura 28:Imagen SEM, área de desgaste, muestra 2, TaC 

Estas marcas son características del tipo de corrosión que se presenta en 

recubrimientos sometidos a ácido sulfúrico debido a que crea diferentes zonas 

catódicas (zonas de color blanco) y zonas anódicas (zonas de color negro), estas 

regiones tienden a crecer de forma que crean islas o zonas determinadas y 

posteriormente generan una zona de deterioro homogéneo. 

 
Costos 

 

En esta sección se presenta una breve discusión de los costos de las materias 

primas empleadas en los recubrimientos, se debe tener en cuenta que no se 
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presentan costos de manufactura, ni del material del sustrato, solo de los costros de 

los elementos empleados en los recubrimientos, la tabla 3 presenta el costo de 50g 

de cada uno de los elementos usados para los recubrimientos y además el costo de 

50g de Titanio, junto con su porcentaje de pureza.  

 

Polvo  

Elemento Porcentaje de pureza  Costo (USD) Aprox 

Hf 97,00%  $                  344,40  

Ta 99,90%  $                  270,60  

Ti 99,60%  $                  141,45  

C 99,80%  $                  242,31 
Tabla 3: Costos de materias primas, 50g de cada elemento. 

 

Ahora bien, para realizar el recubrimiento se requieren 30% de hafnio o tantalio y 

70% de grafito, estos se depositan sobre un sustrato de diferentes formas, pero es 

ahí donde radica la diferencia económica puesto que un electrodo de Titanio debe 

tener una alta pureza y se requeriría mayor cantidad de este elemento.  

 

Referencias  
[1] Tomado de: http://www.goodfellow.com/sp/ Ultima entrada 01/10/2019 
  

http://www.goodfellow.com/sp/
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CAPÍTULO 6  

CONCLUSIONES 

 Conclusiones  

Los recubrimientos de carburo de hafnio y carburo de tantalio evaluados a lo largo 

del presente trabajo evidenciaron su capacidad como electrodos que pueden ser 

usados para una producción estable de hidrógeno, reemplazando eficientemente 

electrodos elaborados de platino que son extremadamente costosos para la 

industria, esto debido a que su actividad electrocatalítica es adecuada.  

La caracterización de los recubrimientos evidenció que el depósito sobre el sustrato 

pudo presentar alguna falla o anomalía la cual se visualiza en picos irregulares en 

la caracterización microestructural realizada con el difractor de rayos X y a su vez, 

generó que las probetas presentaran leves desgastes de corrosión. 

Con el fin de evaluar la durabilidad de las muestras fueron realizados varios barridos 

potenciales un total de 25 ciclos por muestra, al inicio de los ensayos, después del 

12vo ciclo y del final se realizaron monitoreos en las muestras con EIS, 

evidenciando que se tiene una alta estabilidad en los dos recubrimientos pese a 

estar expuestos a un ambiente acido. Las muestras no presentaron mayores 

desgastes corrosivos al ser visualizada en el microscopio electrónico de barrido, se 

evidencio un desgaste aceptable de las probetas.  

Al realizar una comparación de los resultados obtenidos en la caracterización y en 

los ensayos de corrosión junto con la evaluación de los diagramas de Nyquist, el 

carburo de hafnio presenta una producción mas estable, aunque se tiene una 

reacción lenta, mientras que el carburo de hafnio presenta una reacción química 

rápida en comparación al HfC.  

 


