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Desde 1972 cuando Fujishima y Honda[1] demostraron que la ruptura de la molécula de agua con luz y TiO2
como fotoanodo era posible, el interés por investigar compuestos capaces de generar de hidrégeno medi-
ante la disociacion de H20 en celdas fotoelectroquimicas (PECs) ha ido aumentando notablemente y con
una mayor intensidad en los ultimos afios[2,3]. Particularmente, destacan las investigaciones con materiales
pertenecientes a la familia de los calcogenuros de metales en transicion (TMCs por sus siglas en inglés), entre
los cuales se encuentran el grupo de los trisulfuros metalicos binarios (MS3), investigados previamente como
fotoanodos en procesos de generacion de H2[4,5], y el de trisulfuros metalicos ternarios (MM’S3, My M’= Ti,
Zr, Hf, Nb, Ta, etc.), investigados en el presente trabajo. Estos materiales exhiben propiedades que cumplen
los requerimientos necesarios para ser utilizados en procesos de fotogeneracion de hidrégeno en PEC, i.e.,
morfologia bidimensional que les confiere una alta superficie especifica, idonea energia de la banda prohibida,
propiedades de transporte 6ptimas, adecuada posicién de sus bandas de energia[6], en la interfase semicon-
ductor/electrolito, etc.

Los materiales investigados en este trabajo (TixNb1-xS3 y TixZr1-xS3) se han sintetizado a partir de bicapas
metalicas de Ti-Nb y Ti-Zr mediante una reaccién solido-gas entre dichas bicapas y azufre en el interior de una
ampolla sellada a vacio y calentada a 550°C. Las muestras obtenidas se han caracterizado estructuralmente
por difraccién de rayos X (XRD), composicionalmente por analisis de energia dispersiva de rayos X (EDX) y
espectroscopia Raman vy, finalmente, morfologicamente mediante microscopia electrénica de barrido (SEM,
SEM-FEG) y microscopia electrénica de transmision (TEM). La caracterizacion electroquimica para estudiar
la interfase semiconductor/electrolito se realiz utilizando una celda fotoelectroquimica en configuracion de 3
electrodos, siendo el platino (Pt) el contraelectrodo (CE), los materiales investigados los electrodos de trabajo
(WE) y un electrodo de Ag/AgCl como referencia. Como electrolito se ha usado NaSO3 0.5M .

Figura 1. Morfologia del trisulfuro ternario de Ti-Zr sintetizado a 550°C durante 20h.

Como resultado, se ha obtenido por primera vez la posicién de los niveles de energia respecto al electrodo nor-
mal de hidrégeno (NHE) a partir de los potenciales de banda plana y la energia de banda prohibida, compro-
bando que dichos materiales son idoneos para la generacién de hidrogeno asistida por luz. La fotogeneracion
de H2 en PEC se realiz6 con 200mW/cm2 de iluminacion (luz blanca) a dos potenciales de polarizacion 0.0V
y 0.3V vs Ag/AgCl. Se han obtenido flujos de hidrégeno de hasta ~140 pmolH_2/h, cuantificados mediante
un espectrometro de masas. Estos valores se compararan con aquellos obtenidos con otros materiales bien
establecidos y se discutirdn nuevas aproximaciones para mejorar estos compuestos.
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