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Resumen 

Se sintetizaron polvos de ferrita de níquel (NiFe2O4) mediante el método hidrotermal. Se utilizaron como precursores cloruro de hierro 

y de níquel. Se empleó hidróxido de sodio para modificar el pH y como agente precipitante. Se evaluaron dos condiciones en el método 

hidrotermal; agua destilada y una solución de NaOH.  Los polvos obtenidos se caracterizaron mediante difracción de rayos X, 

espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier y técnica de difracción láser. El análisis IR mostró bandas características de los 

enlaces Fe(III)-O-Ni(II) y MO-O situadas a 550 y 490 cm-1. Los patrones de difracción de rayos X revelan que los polvos de ferrita de 

níquel cristalizan en la fase cúbica. La solución de NaOH utilizada como disolvente en la reacción hidrotermal promueve una fase 

secundaria. Los tamaños de las partículas de ferrita de níquel fueron estimados en 20-40 μm empleando difracción laser. Se realizó un 

proceso de digestión anaeróbica y una proyección de eficiencia en la obtención de metano. 
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Abstract  

Nickel ferrite (NiFe2O4) powders were prepared by the hydrothermal method. Iron and nickel chloride were used as precursors. Sodium 

hydroxide was used to modify pH and as a precipitating agent. The obtained powders were characterized by X-ray diffraction, Fourier 

Transform Infrared Spectroscopy, and laser diffraction technique. The IR analysis showed the characteristic bands of Fe(III)-O-Ni(II) and 

MO-O bonds located at 550 and 490 cm-1. X-ray diffraction patterns reveal that nickel ferrite powders crystallize in the cubic phase. 

The NaOH solution used as a solvent in the hydrothermal reaction promotes a secondary phase. Nickel ferrite particle sizes were 

estimated at 20-40 μm using laser diffraction. An anaerobic digestion process was carried out and its efficiency in obtaining methane 

was projected. 
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1. Introducción 

Las ferritas son óxidos metálicos con estructura de espinela de 

fórmula general AB2O4, donde A y B son cationes metálicos 

situados en dos sitios cristalográficos diferentes, tetraédrico (sitio 

A) y octaédrico (sitio B) (Kefeni y col., 2017). El carácter 

magnético de las nanopartículas utilizadas en diversas industrias 

depende fundamentalmente del tamaño, la forma, la pureza y la 

estabilidad magnética (Gupta y col., 2017). Las ferritas de cobalto 

y níquel, MFe2O4 (M = Co, Ni), están entre los materiales 

magnéticos más importantes y se han utilizado ampliamente en 

aplicaciones electrónicas (Yu y col, 2000). La ferrita de níquel es 

una ferrita blanda con baja coercitividad magnética, pero con alta 

resistividad eléctrica, lo que la convierte en un excelente material 

para los transformadores de potencia en aplicaciones electrónicas 

y de telecomunicaciones (Zhongli y col., 2008). En los últimos 

años, existe un interés en la preparación de nanopartículas de 

ferrita de espinela inversa (NiFe2O4 y CoFe2O4) de alta calidad 

(Randhawa, y col., 2005). Estas nanopartículas pueden ser 

sintetizadas por varios procesos. El convencional y más antiguo 

es por calcinación de una mezcla de óxidos o carbonatos en un 

horno a alta temperatura (hasta 2000 ºC) en tiempos de 2 a 24 h. 

Este proceso produce partículas micrométricas y un gran gasto de 

energía. En algunos casos la conversión es incompleta y el 

material sinterizado requiere de una molienda y una segunda 

calcinación. Por otro lado, se pueden producir polvos de óxidos 

uniformes y homogéneos mediante métodos de química suave 

como el sol-gel, secado por aspersión, co-precipitación, precursor 

del citrato combustión (Martirosyan y Luss, 2011) y otros. Sin 

embargo, es necesario desarrollar una nueva ruta para la síntesis 
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de nuevas microestructuras magnéticas e investigar sus 

propiedades. En este sentido, el método hidrotermal es una de las 

herramientas más importantes para el procesamiento de materiales 

avanzados, debido a sus ventajas en el procesamiento de 

materiales nanoestructurados para una amplia variedad de 

aplicaciones tecnológicas (electrónica, optoelectrónica, catálisis, 

cerámica, almacenamiento de datos magnéticos, biomédica, 

biofotónica, etc.). Además, el método hidrotermal no sólo ayuda 

en el procesamiento de nanopartículas monodispersas 

homogéneas, sino que también actúa como uno de los métodos 

más atractivos para procesar materiales nanohíbridos y 

nanocompuestos. El método hidrotermal es una ruta de síntesis 

prometedora, que permite un mejor control de los parámetros de 

reacción para obtener materiales puros y homogéneos de tamaños 

nanométricos.  

   Por otro lado, los materiales en tamaño nanométricos (1 – 100 

nm) como aditivo en los procesos de digestión anaerobia podrían 

mejorar su rendimiento de manera significativa, debido al cambio 

de sus propiedades físicas químicas y biológicas en función del 

área superficial. Estas propiedades únicas de los nanomateriales 

motivan a investigar los efectos de estos materiales en diversas 

aplicaciones biológicas como el proceso de digestión anaerobia 

para desarrollar la producción de energía verde (Baniamerian y 

col. 2019). Los metales como micronutrientes desempeñan un 

papel muy importante en el rendimiento y la estabilidad de los 

digestores anaerobios. El Co y el Ni participan en el proceso 

bioquímico de producción de metano.  El proceso de la digestión 

anaerobia se compone de forma secuencial cuatro etapas que 

puedan ser afectadas por la presencia de nanopartículas. En la 

hidrólisis, el Fe puede producir un potencial de óxido-reducción 

(-0.44 V) por lo que es beneficioso para la reacción de hidrólisis 

(Velimirovic y col., 2016). Ajay y col. indican que la producción 

de biogás y el contenido de metano presentan una relación lineal 

con la concentración de las nanopartículas de níquel (hasta 2 

mg/l). El contenido medio de metano del sustrato tratado con 2 

mg/l de nanopartículas de níquel incrementa la eficiencia 101% 

con respecto a la muestra control. Los resultados observados son 

confirmados por lo reportado por Gustavsson y col., (2013), ya 

que indican que la presencia de cobalto y níquel en el digestor 

anaeróbico mejora la generación de biogás y contenido de metano.  

   En esta investigación se propone la síntesis y caracterización de 

NiFe2O4. Se realizarán ensayos de digestión anaerobia finalmente 

de acuerdo con la literatura se realiza una proyección de la 

eficiencia que se pueden obtener empleado ferritas de níquel.  

 

2. Metodología 

Los polvos de ferrita de níquel se prepararon por el método 

hidrotermal de la siguiente manera: se mezclaron soluciones 

acuosas de NiCl2∙6H2O y FeCl3∙6H2O a 0.5 M en relación de 

volumen 1:2, seguidas de la adición por goteo de una solución de 

hidróxido de sodio a 2 M hasta alcanzar un pH de 11. Después de 

ajustar el pH, la solución se mantuvo bajo agitación durante 15 

minutos. El precipitado se lavó con agua destilada y se centrifugó 

a 8000 rpm durante 15 min. Luego se realizaron dos rutas 

diferentes por el método hidrotermal. En una de ellas, el gel 

resultante se vertió en un recipiente de Teflon® y luego se añadió 

un volumen apropiado de solución de NaOH (2M) o de agua 

destilada, después el recipiente de Teflon® se vertió en autoclave 

de acero inoxidable y se calentó a 170 °C durante 15 horas. Todas 

las muestras se lavaron tres veces con agua destilada usando 

centrifugación. Finalmente, los polvos lavados se secaron a 60 °C 

durante 24 horas  

 

La digestión anaerobia se realizó en frascos de 250 ml a escala 

laboratorio. En el proceso, se utilizó como inoculo lodo granular 

metanogénico, proveniente de la planta de digestión anaerobia de 

la Universidad Autónoma Metropolitana-Iztapalapa. Las muestras 

analizadas fueron: como control el lodo granular solo, así como, 

la fracción orgánica de los residuos sólidos urbana (FORSU) y 

como muestra a analizar; la fracción orgánica de los residuos 

sólidos urbanos más el lodo granular (FORSU+INÖCULO) con 

una relación inóculo sustrato de sólidos volátiles de 0.5. Los 

residuos sólidos orgánicos fueron los generados en la cafetería de 

la Universidad Tecnológica de Tecámac. Durante la digestión 

anaerobia se midió el pH y se ajustó la temperatura con un 

termómetro de mercurio convencional, buscando mantener una 

temperatura cercana a los 36 ºC. También, se midió la alcalinidad 

total para determinar la concentración de carbonatos, bicarbonatos 

e hidróxidos presentes en las muestras (APHA, 2017). El volumen 

de biogás se determinó por desplazamiento de columna, la cual, 

contenía solución salina saturada 300 g/L a pH de 2 y como 

indicador se utilizó rojo de metilo que vira a amarillo cuando se 

disuelve el CO2. Se determinó la composición del biogás por 

desplazamiento de columna, la cual, contenía solución de NaOH 

3M con timoftaleina como indicador (Berrelleza y coll., 2014). 

   Los análisis FT-IR se obtuvieron en un espectrofotómetro 

NICOLET Magna-IR TM 550 en modo de transmitancia, la 

medición se registró en el número de onda de 4000 a 450 cm-1 para 

estudiar los enlaces característicos en las ferritas de níquel; para 

este estudio se compactó una mezcla homogénea de polvos de 

ferrita y 0.25g de ioyudor de cesio CsI para obtener pellets de 10 

mm de diámetro. En el análisis de difracción de rayos X se 

utilizaron 20 mg de polvos secos en un difractómetro (Siemens 

D5000) para identificar la fase cristalina de los polvos. La 

distribución del tamaño de las partículas fue analizada por la 

técnica de difracción láser usando Beckman Coulter LS 13-320 

ATP. En esta medición, los polvos de ferrita se dispersaron en 

agua desionizada usando un láser de 50 mv. 

 

3. Resultados 

Existe diferencia significativa entre los espectros infrarrojo de la 

ferrita de níquel obtenida utilizando agua destilada y solución de 

NaOH (ver Figura 1) debido a la dificultad de eliminar impurezas 

durante la etapa de lavado cuando se utiliza la solución de NaOH. 

En lo que respecta a la literatura, Almeida y col., (2014) 

informaron de que el procesamiento hidrotermal de la solución 

precursora mixta de FeCl3/NiCl2 da lugar a la síntesis de productos 

de reacción intermedios o primarios en función de la temperatura 

de reacción; en este experimento. La reacción hidrotermal tuvo 

lugar a 170 °C durante 15 horas, lo que indica buenas condiciones 

de síntesis para la formación de ferrita de níquel. 
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Figura 1 Espectros FT-IR de ferrita de níquel sintetizada por 

método hidrotermal. 
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Las bandas localizadas alrededor de 1430 y 1000 cm-1 se relaciona 

con el grupo carbonato, el cual se forma mediante la absorción de 

CO2 de la atmosfera, ya que la solubilidad de este compuesto 

aumenta significativamente en solución básicas, es bien conocido 

que la absorción de CO2 en una solución acuosa básica se lleva 

acabo de la siguiente forma (Bruckman y col., 2013): 

  

CO2 + H2O  ↔ H2CO3 (1) 

H2CO3 ↔ HCO3
- + H+ (2) 

HCO3
- ↔ CO3

2- + H+ (3) 

 

Es importante mencionar, que cuando la solución es más básica 

las reacciones 2 y 3 son muy significativas y con esto la 

posibilidad de formar carbonato de hierro o níquel. Según los 

datos de la literatura, en el rango de 1000-100 cm-1, las bandas FT-

IR de los sólidos se asignan normalmente a la vibración de los 

iones en la red cristalina (Stuart y col. 2004). Estas bandas de 

absorción se atribuyen normalmente a los enlaces de metal-

oxígeno. En ferritas con estructura espinela inversa aparecen dos 

bandas de absorción amplias principales situadas a 555 cm-1 y 490 

cm-1, dichas bandas corresponden a las vibraciones de 

estiramiento intrínsecas del metal en el sitio tetraédrico, (MT-O) 

y a la vibración de estiramiento del metal octaédrico (MO-O), 

respectivamente (Nejati y col 2012). En particular, la vibración de 

estiramiento del metal en el sitio tetraédrico de Fe-O en la ferrita 

de níquel obtenida se sitúan alrededor de 555 cm-1, esta posición 

difiere con la banda de absorción reportada por Salavati y col., 

(2009) ya que la vibración de estiramiento de Fe-O se localizó en 

606 cm-1. Esta diferencia depende de método de síntesis ya que 

cuando el tamaño de cristalita aumenta las bandas de absorción de 

Fe-O se mueven hacia números de onda más grandes debido al 

parámetro de la red. Además, es muy conocido que el tratamiento 

térmico aumenta el tamaño de los cristalita, por lo que se obtiene 

un mayor tamaño de estos por el método de coprecipitación. Por 

otro lado, la banda de absorción situada alrededor de 3320 cm-1 

indica la presencia de grupos OH- que se atribuye al agua 

adsorbida. 

 

La Figura 2 muestra los patrones de rayos X de ferrita de níquel, 

preparadas por método hidrotermal en agua destilada y una 

solución de NaOH al 2 M a 170 °C durante 15 horas. Las dos 

muestras tienen picos de cristalización que corresponden a los 

planos de reflexión (220), (311), (222), (400), (422), (511) y (440) 

que se asocian a la estructura cúbica (No. JCPDS-01-087-2335) 

(Salavati-Niasari y col 2009). Los picos de difracción son 

angostos lo que indican buena cristalinidad de los sistemas. 
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Figura 2 Patrones de rayos X del polvo de ferrita de níquel 

sintetizado por hidrotermal 

Por otro lado, los patrones XRD de la muestra (a) mostrados en la 

Figura 2 en línea roja revelan una fase secundaria. Este efecto 

puede estar relacionado con la solubilidad del níquel y los 

hidróxidos de Fe, ya que según el diagrama de Pourbaix el pH 

básico promovido por la solución de NaOH favoreciendo la 

formación de Ni(OH)2 o Fe(OH)3 por lo que se requiere una alta 

energía para disolver estas fases. Al existir condiciones ideales de 

pH la absorción de CO2, ocasiona que la formación de 

oxicarbonatos de hierro (fase intermedia), la cual evoluciona a 

conviertan en carbonato de hierro debido al pH de la solución de 

NaOH (13.7).  De hecho, los picos localizados a 2θ = 31.85 y 

45.44° se asocian a un a los planos cristalinos (104 y 202) del 

subproducto FeCO3, que corresponde la fase siderita del FeCO3 

de acuerdo con la carta de difracción JCPDS 01-083-1764 (Zhen 

y col., 2016). La fase secundaria evidenció en los análisis de 

infrarrojo, la cual se formó debido a las condiciones básicas de la 

reacción.  

 

 Se observa que las condiciones de síntesis modifican los 

parámetros de la red ya que se detecta un desplazamiento de los 

picos de DRX. Por otro lado, se calculó el tamaño medio de la 

cristalita se calculó a partir de los picos situados a 2θ = 60.26°, 

35.66°, 43.31° utilizando la fórmula de Scherrer:  

𝐷 =
𝑘 𝜆

𝛽 cos 𝜃
 (1) 

Donde, D es el tamaño cristalino promedio, k la constante de 

Scherrer (0.9), para las partículas esféricas, λ es la longitud de 

onda de los rayos X, b el ancho de la línea angular de la mitad de 

la intensidad máxima y θ es el ángulo de Bragg en grados unidad. 

Los tamaños de la cristalita se estimaron en 40 y 38 nm para los 

polvos de níquel sintetizados en agua destilada y solución de 

NaOH. 
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Figure 3 Distribución del tamaño de partícula de los polvos de 

ferritas de níquel. 

 

Por otro lado, el tamaño de las partículas de ferrita de níquel se 

estimó utilizando difracción laser, la estimación del tamaño de las 

partículas depende del disolvente utilizado durante la reacción 

hidrotermal debido a que el disolvente cambia la carga superficial 

de las partículas, es bien sabido que la carga superficial cambia la 

aglomeración de las partículas. Una mejor dispersión de partículas 

conlleva a una estimación del tamaño de las partículas más exacta 

(Kumary col 2011). Para obtener un mejor secado, los polvos de 

ferrita de níquel obtenidos, mediante el uso de la solución de 

NaOH como disolvente llevó más tiempo. Esto indicó un cambio 

evidente en la carga superficial de las partículas, además de que 

las ferritas de níquel son magnéticas como resultado se obtiene 

una distribución de tamaño diferente tal como se muestra en la 
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Figura 3.  Se observa una distribución de tamaños de partículas 

multimodal para las ferritas obtenidas mediante las dos rutas 

hidrotermales; para el agua destilada se localizan tres tamaños 

característicos 800 nm, 20 y 83 µm, mientras que para las ferritas 

sintetizadas usando la solución de NaOH al 2 M se muestran 

tamaños de 25, 45 y 105 µm, respectivamente. La principal 

desventaja en la determinación del tamaño de las partículas por 

difracción laser de las partículas magnéticas es su aglomeración, 

por lo que es necesario un medio adecuado para dispersar las 

partículas. Por lo tanto, es necesario el uso de surfactante como 

agente dispersor para aumentar la precisión de la medición del 

tamaño de las partículas. 

 

En la Figura 4 se muestra la producción de metano durante los 

diferentes tratamientos dos controles inóculo y FORSU sin 

inóculo respectivamente donde no se observó una producción de 

metano considerable y el tratamiento de FORSU+inóculo la cual 

presento una un rendimiento de metano de 470 ml de metano por 

sólido volátil (NL CH4 kg-1 VS de FORSU) a partir del día 31 de 

digestión. El proceso de digestión anaerobia de FOSU más 

inóculo y ferritas se muestra en línea roja, la cual es la estimación 

del efecto que pudiera presentar, es decir, aumentar el rendimiento 

del proceso anaerobio en un 33 % con respecto al experimento 

obtenido de acuerdo con la literatura. Abdallah y col., (2019) ha 

reportado un incremento en el rendimiento de la digestión 

anaerobia debido a la adición de nanopartículas en especial de 

nano ferritas. Se han propuesto diferentes mecanismos de acción 

unos vinculados con la relación área/volumen y otros por efecto 

del potencial óxido-reducción. Sin embargo, es necesario realizar 

ensayos con el propósito de investigar las causas (composición y 

morfología) del incremento en los rendimientos de producción de 

metano.  

 

 
Figura. 4 Volumen de metano durante la digestión anaerobia de 

residuos orgánicos. 

 

Las concentraciones de ferritas de níquel a utilizar dependerán de 

la composición y morfologías de las partículas, por ejemplo 

Abdallah y col., (2019) sintetizaron dos tipos de PN (Ni-Ferrita y 

Ni-Co-Ferrita) utilizando el método de coprecipitación, añadieron 

tres concentraciones diferentes (20, 70 y 130 mg/l) de cada tipo a 

reactores de biogás separados para estudiar su efecto en la 

producción de biogás en comparación con el reactor blanco. Los 

resultados mostraron un aumento de la producción de biogás del 

6,6%, 5,9% y 32,9% al utilizar NPS de Ni-Co-Ferrita en 

concentraciones de 20, 70 y 130 mg/l en comparación con el 

reactor sin nanopartículas, respectivamente. Además, los NPS de 

Ni-Ferrita lograron mejoras en el biogás de 30.8%, 28.5% y 17.9% 

en concentraciones de 20, 70 y 130 mg/l, respectivamente. Por lo 

tanto, la perspectiva de este trabajo es emplear ferrita de níquel 

(NiFe2O4) para la producción de metano. 

4. Conclusiones 

Se obtuvieron polvos de ferrita de níquel sintetizados por el 

método hidrotermal.  El uso de una solución de NaOH al 2M 

induce a la formación de fases secundarias debido a la absorción 

CO2 de la atmosfera durante la agitación de los precursores. La 

espectroscopia infrarroja confirma los enlaces característicos de la 

ferrita de níquel cristalizados en la fase cúbica. Los polvos de 

ferrita de níquel presentaron tamaños de cristalitas muy similares 

38 y 40 nm para los polvos de níquel sintetizados en solución de 

NaOH (2 M) y agua destilada, respectivamente. La distribución 

de tamaño de partícula por difracción laser demostró una 

distribución multimodal debido a las condiciones de síntesis y 

propiedades magnéticas de las ferritas de níquel, dando como 

resultados aglomerados de diversos tamaños. Los tratamientos de 

digestión anaerobia mostraron la presencia de metano en la 

producción de biogás producido. Hallazgos en literatura 

demuestran que la eficiencia en la producción biogás puede 

mejorarse mediante empleo de ferritas de níquel. 
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