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Resumen

En ese trabajo se presenta la preparacion de un catalizador Pt/TiO2 a base de nanoparticulas de platino
soportado en TiO2 y su caracterizacién por diferentes técnicas como SEM y EDS. Se obtiene su
composicion, asi como la distribucion y tamafios de las nanoparticulas de Pt. La eficiencia del catalizador
se analiza en una celda de combustible de electrolito polimérico (PEMFC) a través de curvas de
polimerizacion y por voltametria ciclica in situ.

Abstract

In this work the preparation of a Pt / TiO2 nanoparticles based on platinum supported TiO2 and
characterization by different techniques such as SEM and EDS occurs. composition is obtained, and the
distribution and sizes of Pt nanoparticles. The catalyst efficiency is discussed in a fuel cell polymer
electrolyte (PEMFC) curves through polymerization and cyclic voltammetry in situ
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INTRODUCCION

Una celda de combustible (electroquimica) es un
dispositivo que transforma la energia de una reaccién
eléctrica.
Generalmente la celda esta constituida por dos
electrodos (4nodo y catodo) separados por una
membrana. [1]. En las celdas de combustible
hidrogeno  puro
compartimento anddico, el cual al entrar en contacto

quimica directamente en energia

poliméricas se inyecta

con el medio pierde un electron (se oxida).

El hidrogeno oxidado (ahora en forma de
proton) viaja a través del medio hacia el
catodo, por otro lado, el electrén generado es
extraido del sistema para ser utilizado
(generacién de corriente eléctrica). Al final
del circuito ambos (electrones y protones) se
vuelven a reunir en el catodo, donde ocurre
la reaccion de reduccibn o ganancia de
electrones del oxigeno gas para formar agua
junto con el proton.

Por cada molécula de hidrégeno gas se
producirédn dos electrones libres y junto con
un atomo de oxigeno reducido se generara
una molécula de agua. Dicha reaccion
electroquimica es exotérmica, por lo que el
calor liberado puede ser aprovechado para
aumentar la eficiencia de las celdas de
combustible [2].

Catalisis de una PEMFC

Las reacciones de catalisis en ambos
electrodos ocurren en la superficie activa del
electrocatalizador. Convencionalmente,
platino nanoestructurado y una capa de
platino son usadas como
electrocatalizadores en PEMFC [3]. El
carbén es el tipico material de soporte para
la base de PEMFC debido a su amplia
superficie, alta conductividad eléctrica, y su
bien desarrollada estructura porosa. Sin
embargo, durante el encendido y apagado de

la celda, el soporte de carbén en el catodo
sufre una grave corrosion. [4]

Uno de los factores criticos y limitantes en las
PEMFC es la utlizacion de un
electrocatalizador catodico, debido a que los
electrocaltalizadores comerciales utilizados
estan compuestos por nanoparticulas de Pt
dispersas en un soporte de grafito (Vulcan
XC72®). La cinética de la reaccion que
ocurre para la reduccion del oxigeno es seis
veces mas lenta que su contra parte en la
celda, la oxidacién de hidrégeno, por lo que
es necesario aumentar la cantidad de Pt en
el cétodo, pero esto a su vez eleva
demasiado el costo de la PEMFC debido al
costo actual del Pt. Por lo que es necesario
disminuir esta cantidad para una mejor
implementacién de las PEMFC. [5]
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Figura 1. Esquema de una celda de combustible. [1]

Para poder realizar una disminucién en la
cantidad de Pt empleado, se puede combinar
al Pt con algunas especies para aumentar su
actividad electrocatalitica, o bien, otra
estrategia puede ser buscar soportes que
nos ayuden a maximizar el area superficial, y
asi disminuir el Pt utilizado.

Ventajas de una PEMFC

Las pilas de combustible de electrolito
polimérico (PEMFC) son especialmente
atractivas debido a su alta eficiencia,
arranque rapido, y por su flexibilidad
operativa [7,8]. Pero su baja temperatura de
operacion y la naturaleza fuertemente acida
de la membrana electrolitica en las PEMFC
hacen necesario el uso de catalizadores de
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metales nobles, tales como el platino. Sin
embargo, la sobretensién de activacion en el
catodo de la PEMFC sigue siendo elevada,
incluso con Pt.

Importancia del Pt y el TiO,

Se hareportado recientemente que la adicion
de metales como hierro, cobalto, niquel,
cromo y Pt desfavorece la reaccion de
reduccién del oxigeno en el catodo [9-13].
Esta capa catalitica presenta una mala
estabilidad a largo plazo debido a la
disoluciéon del metal. Por lo que se ha
estudiado el uso de una membrana de
Nafion®, en donde se han incorporado
nanoparticulas de platino (Figura 2).

Recientemente, se ha estudiado la adicion de
Oxidos metdlicos estables, tales como MOX,
M = Ru, W, o Ti, al Pt para mejorar su
actividad catalitica y la estabilidad [14,15].
Entre estos soportes a base de Oxidos
metalicos se encuentra el TiO2, ya que tiene
un bajo costo y es estable en medio &cido,
por lo que es particularmente atractivo. En la
literatura [16-18], se ha reportado que el TiO2
es utilizado como un soporte de catalizador y
se encontrd que tiene una alta estabilidad en
relacion con soportes de carbono
convencionales que actualmente se utilizan
en pilas de combustible de baja temperatura.
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Figura 2. Composicién de una PEMFC [1]

Por lo que surge la idea de estudiar la
incorporacion de Pt soportado sobre TiO2,
para aumentar la eficiencia de la celda de

combustible y reducir la corrosion del soporte
de catalizador del lado del catodo.

MATERIALES Y METODOS

En proyecto se utilizaron basicamente dos
materias primas que son el 6xido de titanio y
el platino. Una vez que se tienen estos
compuestos fue necesario hacer una sintesis,
cuyo método es el poliol [19], en donde se
busca dopar la base (TiO2) con
nanoparticulas de platino.

Preparacion del Pt/ TiO,

El electrocatalizador se prepar6 usando el
método de poliol, en donde se comienza con
K2PtCls como un precursor de Pty del material
previamente preparado TiO2 como soporte
[19]. En particular, se suspendid la cantidad
apropiada de oxido de titanio amorfo en una
solucion de H20 / etilenglicol (EG) con una
proporcion de 1:1 en volumen.
Sucesivamente, se afiadio la solucién acuosa
de K2PtCls a la suspension de TiOx.

Una solucién 1 M (H20 / EG, 1: 1) de KOH se
afiadi6 gota a gota a la solucién de Pt. La
mezcla se calent6 a reflujo durante 3 horas a
140 ° C, a continuacién, el precipitado se filtré,
se lavd y se secd a 70 ° C en un horno durante
12 horas.

Después de realizar la sintesis es necesario
filtrar los componentes para obtenerlos con
una mayor pureza y se cumpla el objetivo de
aumentar la eficiencia en una PEMFC.

Para la verificacion del buen funcionamiento
de una PEM existen una serie de pruebas que
se pueden realizar antes de su puesta en
operacion. Estas pruebas se llevan a cabo
durante su funcionamiento y al final de la
operacién y consisten en una caracterizacion
electroquimica. Se trata de obtener curvas de
polarizacion, es decir, gréficas de corriente en
funcién del potencial de la celda, lo cual indica
el rendimiento de la celda de combustible, asi
como los posibles problemas dentro de la
misma.
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RESULTADOS Y DISCUSION

La muestra preparada se caracterizd6 por
difracciébn de rayos X para verificar los
patrones cristalograficos. En la figura 3 se
muestran los perfiles de difraccion de rayos X
junto con otras muestras preparadas con
anterioridad.

—Tio2
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Pt/TiO2-2
——Fy/TiO2-3
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Figura 3. Difractograma de rayos X.

La sefial caracteristica de Pt es
aproximadamente 40 ° 20, esto se observa en
la muestra de Pt-C, en donde se mezcl6 50%
wt de Pt (curva 2). Por lo que la sefal a 40 °
20 se presenta con una gran intensidad. Por
otra parte, se observaron las sefiales
correspondientes a las principales reflexiones
de la estructura anatasa del soporte de 6xido
de titanio, las cuales se dan en el angulo 20 a
25.271°, 36.932° y 38.560°.

Figura 4. Imagen obtenida a por SEM

Andlisis SEM

Se obtuvieron imagenes por SEM para la
sintesis, ademas de un andlisis EDS.

La figura 5 muestra el espectro de rayos X de
la muestra, en donde se grafica el nimero
(cps) de rayos X recibidos y procesados por el
detector en funcion de la energia de los
niveles atdmicos de los elementos
detectados. Se observan que uno de los
principales picos de Pt (2 keV). Esto nos indica
que tenemos mayor presencia de Pt en la
superficie, lo cual es favorece su utilizacion
como electrocatalizador.
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Figura 5. EDS de muestra.

En la figura 6 se muestra una curva de
polarizacion (I-V) de una celda de combustible
que fue alimentada con H2/02 a una
temperatura de 80°C y una humedad relativa
de 100%. Se puede observar que el potencial
de la celda no disminuye de manera tan
drastica, el voltaje final es de 0.2 y una
densidad de corriente de aproximadamente
0.26 A/lcm?2.
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Figura 6. Curva de polarizacion.

CONCLUSIONES

Con lo observado en este estudio se puede concluir
gue la sintesis de nanoparticulas de Pt se lograron
colocar sobre el soporte de TiO2 de una buena
manera. Sin embargo, por la imagen obtenida por
SEM hay una variacién muy grande en los que
respecta al tamafio de particula, pero con los
resultados obtenidos en el EDS se aprecia
incorporacion de Pt. Debido a esto se necesita
realizar méas experimentos para mejorar estos
parametros. Ademas de que la eficiencia medida
con la curva de polarizacion fue muy baja, aunque
para esto es necesario revisar mas factores.
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