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Determination of the size of copper sulfide
nanoparticles synthesized by chemical precipitation
using the Scherrer equation
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Abstract- This study reports the synthesis and structural characterization of copper sulfide nanoparticles (CuS NPs) prepared via the
chemical precipitation method. The synthesis was carried out using aqueous solutions of copper (1) sulfate pentahydrate (CuSO+5H:0) and
sodium sulfide decahydrate (Na:S-10H:0) under controlled temperature and constant stirring conditions. Structural characterization was
performed by X-ray diffraction (XRD). The diffraction patterns showed good agreement with the reference data reported in the International
Centre for Diffraction Data (ICDD) database (PDF 00-06-0464), confirming the formation of the covellite phase with a hexagonal crystal
structure. The average crystallite size was estimated from the broadening of the diffraction peaks using the Scherrer equation. The
calculated crystallite sizes ranged from 6.62 nm to 14.01 nm, indicating that the synthesized material exhibits nanometric crystalline
domains. It should be noted that the Scherrer equation provides an estimation of the coherent diffraction domain size (crystallite size), which
does not necessarily correspond to the actual particle size in cases where nanoparticles are polycrystalline or form aggregates. The observed
size variation is attributed to the intrinsic anisotropy associated with the hexagonal crystal structure of the covellite phase.
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Determinacion del tamafio de nanoparticulas de
sulfuro de cobre sintetizadas por precipitacion
quimica utilizando la ecuacion de Scherrer
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Resumen. Este estudio reporta la sintesis y caracterizacion
estructural de nanoparticulas de sulfuro de cobre (NPs-CusS)
preparadas mediante el método de precipitacion quimica. La
sintesis se llevo a cabo utilizando soluciones acuosas de sulfato de
cobre (II) pentahidratado (CuSO+5H:0) y sulfuro de sodio
decahidratado (Na:S-10H:0) bajo condiciones controladas de
temperatura y agitacion constante. La caracterizacion estructural
se realizo mediante difraccion de rayos X (DRX). Los patrones de
difraccion mostraron una buena concordancia con los datos de
referencia reportados en la base de datos del International Centre
for Diffraction Data (ICDD) (PDF 00-06-0464), confirmando la
formacion de la fase covelita con estructura cristalina hexagonal.
El tamaiio promedio de cristalito se estimé a partir del
ensanchamiento de los picos de difraccion empleando la ecuacion
de Scherrer. Los tamaiios de cristalito calculados variaron entre
6,62 nm y 14,01 nm, lo que indica que el material sintetizado
presenta dominios cristalinos en la escala nanométrica. Cabe
seitalar que la ecuacion de Scherrer proporciona una estimacion
del tamarfio del dominio coherente de difraccion (tamarfio de
cristalito), el cual no necesariamente corresponde al tamaiio real de
particula  en aquellos casos donde las nanoparticulas son
policristalinas o forman agregados. La variacion observada en el
tamariio se atribuye a la anisotropia intrinseca asociada con la
estructura cristalina hexagonal de la fase covelita.

Palabras claves: nanoparticulas, sulfuro de cobre, difraccion
de rayos X, ecuacion de Scherrer, tamaiio de cristalito.

I. INTRODUCCION

La nanotecnologia es un campo interdisciplinario de la
ciencia y la ingenieria que estudia y manipula materiales a
escala nanométrica, generalmente entre 1 y 100 nanémetros,
donde la materia presenta propiedades fisicas, quimicas
distintas a las observadas a mayor escala. Dentro de este
ambito, la sintesis de nanoparticulas constituye un area
fundamental, ya que permite obtener estructuras con tamafos,
formas y composiciones controladas.

Existen diversos métodos de sintesis, basados en
principios fisicos, quimicos y bioldgicos, cada uno con
ventajas especificas segin la aplicacion deseada. La
importancia de las nanoparticulas radica en su amplio
potencial de aplicacion en 4reas como la medicina, la
electronica, la energia, el medio ambiente y la industria de
materiales [1].

La composicion, el tamafio y la morfologia de los
nanomateriales constituyen caracteristicas fundamentales en la
nanotecnologia, ya que influyen de manera directa en sus

propiedades fisicas, quimicas y funcionales [2]. Estas
variables determinan aspectos clave como la reactividad
superficial, el comportamiento Optico y las respuestas
electronicas, por lo que su control resulta esencial para el
disefio de materiales con aplicaciones especificas.

En este contexto, toda investigacion en nanotecnologia
debe iniciarse con una adecuada etapa de caracterizacion. La
determinacion del tamafio de particula permite evaluar la
efectividad del método de sintesis empleado, mientras que la
identificacion de la presencia del compuesto sintetizado es
crucial para validar el proceso de sintesis.

En la naturaleza existen minerales de composicion
quimica y estructura cristalina definida, asi el sulfuro de cobre
se puede encontrar de forma natural en la corteza terrestre
como covelita (CuS), calcosina (Cu,S), entre otros. Constituye
un reto para la nanotecnologia sintetizarlos en tamafio
nanométrico de tal forma que conserven la estequiometria y su
correspondiente sistema de cristalizacion. Entendiendo que los
sulfuros naturales son minerales cuya composicion quimica
estd formada por la combinacion de metales con azufre, asi
como la pirita (sulfuro de hierro: FeS,) y la galena (sulfuro de
plomo: PbS) presentan estructuras cristalinas del sistema
cubico, para el caso de la covelita (CuS) presenta estructura
del sistema hexagonal [3]. Como el propdsito del presente
estudio consiste en obtener NPs.CuS estas deben presentar la
estructura de la covelita cuya estructura hexagonal [4]. Se
puede observar en la figura 1.
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Fig. 1. La estructura cristalina hexagonal del Cu$. Tomada de la Ref. [4]
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La sintesis de nanoparticulas desulfuro de cobre resulta
altamente atractiva para una amplia gama de aplicaciones en
diferentes 4reas, incluyendo dispositivos electronicos,
optoelectronicos, sensores, conversion y almacenamiento de
energia, asi como sistemas fototérmicos y fotocataliticos.
Adicionalmente, las Nps-CuS estan siendo investigadas
respecto a su notable potencial en terapia fototérmica contra el
cancer, deteccion biomolecular y la obtencion de imagenes
moleculares [5] y [6].

Respecto a la caracterizacion de la forma y el tamafio de
la NPs-CusS se cuentan con técnicas instrumentales, asi para la
determinacion del tamafio hidrodindmico de nanoparticulas,
destaca la técnica de la dispersion dinamica de luz (DLS),
ampliamente utilizada debido a su rapidez y facilidad de
analisis en sistemas coloidales [7]. La Microscopia Electréonica
de Barrido (SEM) y la Microscopia FElectronica de
Transmision (TEM), son muy valiosas para la caracterizacion
en la escala nanométrica y para visualizar la morfologia de las
nanoestructuras, sin embargo, no son de facil acceso en los
laboratorios, por el alto costo de los equipos e igualmente de
los servicios para las mencionadas mediciones.

Por otro lado, la Difraccion de Rayos X (DRX) permite
no solo ratificar la presencia de la fase cristalina o amorfa del
material, si no también dependiendo de la anchura de los picos
de difraccion observados en los difractrogramas obtenidos se
puede predecir si el material se encuentra en tamafo
nanométrico. Esta técnica es muy valiosa no solo porque sirve
para caracterizar la fase principal y/o la presencia de fases
secundarias o espurias, sino también sirve para estimar el
tamafio en el sistema nanométrico ya que, de acuerdo a las
caracteristica de materiales nanométricos frente a la DRX, los
cuales son registrados en los difractrogramas respectivos, se
puede aplicar la ecuacion de Scherrer con los datos extraidos
de su caracterizacion, por tal motivo, se presenta como una
alternativa complementaria y una primera aproximacion para
la estimacion del tamafio de cristalito a partir de los datos
obtenidos mediante la DRX [8].

No obstante, a que la ecuacion de Scherrer resulta una
herramienta ampliamente empleada para la determinacion del
tamafio de cristalito en materiales nanométricos a través de los
datos obtenidos por DRX, ello no sustituye a técnicas
instrumentales mas avanzadas, anteriormente mencionadas, su
aplicacion resulta especialmente util en etapas iniciales de la
caracterizacion estructural, permitiendo obtener informacion
rapida y confiable sobre el orden cristalino y la escala
nanométrica de las particulas sintetizadas [9], mas alin en
laboratorios que no cuentan con equipos como SEM o TEM.

Adicionalmente, se debe aclarar que el tamafio de
particula se define como la dimension fisica global de una
entidad solida discreta, la cual puede estar constituida por uno
o multiples dominios cristalinos internos. En materiales
pulverizados o dispersos, la particula representa la unidad
morfologica fundamental, cuya geometria y extensiéon pueden
abarcar desde la escala micrométrica hasta la nanométrica,
dependiendo del método de sintesis y de las condiciones de
procesamiento [10]. Este parametro permite describir la

organizacion fisica del material a escala mesoscopica y resulta
relevante para el andlisis de propiedades macroscopicas tales
como la densidad aparente, el comportamiento reoldgico y la
reactividad superficial.

En contraste, el tamafio de cristalito corresponde a la
extension espacial de un dominio cristalino coherente dentro
de la red cristalina, caracterizado por una orientacion
cristalografica uniforme y wuna periodicidad estructural
continua a escala atomica, sin interrupciones significativas
causadas por limites de grano, defectos extendidos o desorden
estructural. Este pardmetro describe la dimension efectiva de
las regiones del material que contribuyen de manera coherente
a los procesos de dispersion elastica de los rayos X, por lo que
se encuentra directamente relacionado con el ensanchamiento
observado en las reflexiones de difraccion.

En este marco, la ecuacion de Scherrer permite estimar el
tamafio medio de dichos dominios cristalinos coherentes a
partir de pardmetros extraidos directamente de los
difractogramas de DRX, especificamente la anchura integral o
el ancho a media altura de las reflexiones de difraccion, una
vez corregidos por el ensanchamiento instrumental. El valor
obtenido representa, por tanto, una longitud caracteristica
asociada a la coherencia cristalina y no una medida geométrica
directa del tamafio fisico de las entidades observables en el
material. En consecuencia, este parametro no debe
interpretarse como el tamafio de particula, grano o
aglomerado, sino como la dimension promedio de los
dominios monocristalinos que actian como unidades
coherentes de dispersion de rayos X [11].

II. METODOLOGIA

A. Sintesis de nanoparticulas de sulfuro de cobre (CuS) por el
método de la precipitacion quimica.

Para la sintesis de nanoparticulas de CuS se recurri6 a la
reaccion de metatesis o doble desplazamiento entre dos sales
inorgénicas, sulfato de cobre pentahidratado y sulfuro de sodio
decahidratado, la reaccion quimica se representa a través de la
siguiente ecuacion quimica:

CuS0, * 5Ha0(pp + NasS§ - 10H,0,, — CuStg 4 +Na,S04ze + 15H,0

Se prepar6 una solucion acuosa de sulfato de cobre
pentahidratado (CuS0O, - 5H,0), disolviendo una masa de 2,61
g del precursor en un volumen de 100 mL de agua destilada
resultando en una solucioén de concentracion de 0.105 M. De
manera independiente, se prepard una solucion de sulfuro de
sodio decahidratado comercial (Na,S- 10H,0), a partir de
3,78 g del reactivo en 100 mL de agua destilada resultando en
una solucion de concentracion de 0.146 M. Para la reaccion se
empled el principio del reactivo limitante, teniendo como
exceso al sulfuro de sodio, tal como se deduce de las
molaridades correspondientes a cada reactivo.

La solucion de CuS0,-5H,0 fue adicionada de forma
controlada sobre la solucion de Na,S-10H,0, la cual se
mantuvo bajo agitacion continua y en un sistema de reflujo. La
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reaccion se llevo a cabo a través de agitacion magnética, a una
temperatura constante de 85 °C durante un tiempo de 60
minutos, favoreciendo la formacion del precipitado de sulfuro
de cobre.

La secuencia de las etapas del proceso global de la
reaccion de precipitacion para la formacion de las NPs-CusS se
puede observar en la figura 2 mientras que el detalle del
montaje del sistema de reflujo para la sintesis se observa en la
figura 3, este sistema se instalo dentro de una campana
extractora debido a la alta volatilidad y a los fuertes olores que
emana el sulfuro de sodio.

(0.146 M) (0.105 M)

Na,S - 10H,0 ‘ CuS0, - 5H,0

Reaceion quimica en sistema de
reflujo a T = 852 C durante 1 hora
con
agitacion magnética

[ Filtracion de nanoparticulas ]

Secado de las nanoparticulas a
T = 602 durante 48 horas

Almacenamiento de las
nanoparticulas

Fig. 2. Etapas de la sintesis de NPs-CuS
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Fig. 3. Sistema de sintesis de NPs-CuS

La reaccion de precipitacion ocurre como resultado de la
interaccion entre los cationes de cobre del sulfato de cobre y
los aniones sulfuro del sulfuro de sodio en solucién acuosa.
Los iones Cu?* son aportados por la disociacion del sulfato de
cobre pentahidratado, mientras que los iones §2~ provienen de
la disociacion del sulfuro de sodio hidratado. Esta interaccion
conduce a la formacion de sulfuro de cobre insoluble, de
acuerdo con la siguiente ecuacion quimica [12]:

Cuiz';c‘,l + St'za_c‘_l - Cust's:l

Como resultado de la reaccion de precipitacion, se
observo la formacion de un precipitado de color oscuro,
caracteristico del CuS. Dicho precipitado fue separado
mediante filtracion, lavado con agua destilada para eliminar
restos de reactivos no reaccionados y posteriormente secado
en una estufa a 60 °C durante 48 horas.

B. Caracterizacion de las nanoparticulas sintetizadas de
sulfuro de cobre ( CuS) por DRX

La caracterizacion estructural de las nanoparticulas
obtenidas se llevd a cabo mediante difraccion de rayos X
(DRX), por el método de polvo, empleando un difractometro
Marca Bruker modelo D8 Advance, que tiene una fuente de
radiacion de un anodo de cobre (Cu Ka), con una longitud de
onda de 0.15406 nm.

Las mediciones se realizaron en un intervalo angular
comprendido entre 260 = 10° y 26 = 90°, utilizando un
incremento de paso de 0,0195°.

La identificacion de las fases cristalinas se realizd
mediante la comparacion, de los datos de los difractogramas
experimentales de las NPs-CuS sintetizadas, con los datos
reportados en la base ICDD (PDF 00-06-0464),
correspondiente a la fase covelita [13] y [14]. Para ello, se
observaron los valores de los angulos de difraccion 20 de los
planos mas importantes y de mayor intensidad registrados en
el difractograma de la muestra y luego se analizaron los planos
de menor intensidad, llegando a un total de correspondencia
de siete planos de la estructura cristalina del CuS, también se
pudo observar la difraccion de planos que no eran
correspondientes a la fase principal, por lo que se tuvo que
investigar colateralmente como fase secundaria o impurezas,
generadas como parte de las etapas de sintesis, que seran
explicadas posteriormente.

C. Medicion del tamario de las nanoparticulas de sulfuro de

Cobre (cuS) por medio de la ecuacion de Scherrer

Para la estimacion del tamafio de los nanocristales, se
procedi6 al ajuste de los picos de difraccion usando el
software Excel, y el tamafio promedio de los cristalitos fue
calculado utilizando la ecuacion de Scherrer, que también ha
sido aplicada en otras investigaciones reportadas [15], [16],
siguiendo la metodologia descrita por Osorio et al. [17].

La base fundamental radica en la medicion del ancho del
pico a media altura (FWHM) o factor B, para ello se realizo la
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sustraccion del fondo o ruido, que es propio en la medicion de
nanomateriales. Para tener mayor aproximacion en la
determinacion del tamafio del dominio cristalino nanométrico,
resulta necesario realizar las mediciones con esmerada
precision en la determinacion del FWHM para cada pico
registrado en el difractograma, tal como se muestra en la
figura 4.

47.8 48
Angulo 20

482

Fig. 4. Ancho del pico a media altura (FWHM) del plano (110).

Una vez obtenido los datos registrados en el
difractograma se inicia con el célculo del tamafio del dominio
cristalino a través de la siguiente ecuacion:

KA

D= Bcos(6) M
La ecuacion (1), denominada ecuacion de Scherrer presenta
una serie de factores, donde la mayoria de los datos
corresponde a los registrados en el difractograma de la
muestra, igualmente para aplicar dicha ecuacion se debe tener
en cuenta el tipo de radiacion empleada para la difraccion de
rayos X, especificamente el tipo de radiacion proveniente del
del anodo que puede ser de cobre, cobalto, cromo hierro,
entre otros metales, ya que este parametro constituye el valor
de A de la ecuacion de Scherrer [18]. Igualmente tener en
consideracion que en el difractograma se registra el valor del
angulo 20 para los planos que difractan los rayos X, por lo
que se debe considerar la mitad del angulo registrado en el
difractograma.

Para mayor claridad de los datos o factores se reportan en
la tabla 1.

TABLA 1
FACTORES DE LA ECUACION DE SCHERRER

Tamaiio promedio de los cristalitos

Factor geométrico dependiente de la morfologia cristalina

Longitud de onda de la radiacion utilizada

Ancho del pico a media altura del pico determinado por la
ley de Bragg (FWHM)

Q| ==

Angulo de Bragg asociado a la difraccién del plano
cristalografico de la muestra.

Intensidad (%)

III. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

A. Sintesis de nanoparticulas de sulfuro de cobre (cuS) por el

método de la precipitacion quimica

Realizada la sintesis de las nanoparticulas de sulfuro de
cobre mediante el método de la precipitacion quimica, se
obtuvo un material soélido de color oscuro de mediana
densidad (4,6 a 4,8 g/cm?). La facilidad de la precipitacion en
la formacion del CuS, se atribuye a la extremada baja
solubilidad del compuesto, el cual esta asociada a su producto
de solubilidad (Kps). Se ha reportado que el Kps del CuS es
del orden de 8x1077, lo que explica la rapida formacion y
precipitacion del solido durante el proceso de sintesis. Al
finalizar la reaccién entre la solucion de sulfato de cobre
(celeste) con la solucion de sulfuro de sodio (amarilla tenue)
en exceso, permitio la formacion de un sistema sélido-liquido,
con la presencia de un so6lido oscuro denso separado de una
soluciéon incolora por filtracién, dicho material soélido
correspondiente a las NPs-CuS, las cuales fueron sometidos a
un proceso de secado y almacenamiento [19] y [20].

B. Caracterizacion de las nanoparticulas sintetizadas de

sulfuro de cobre (CuS) por DRX

La caracterizacion de la fase cristalina se realiz6 mediante
la comparacion del difractograma experimental con los datos
de ICDD (PDF 00-06-0464). A partir de esta comparacion, se
identificaron los angulos de difraccion 20 asociados a los
planos cristalograficos de mayor intensidad.

Los picos de difraccion mas intensos observados en la
figura 5, se atribuyen a los planos (102), (103) y (110), con

valores de 20 cercanos a 29.27°, 31.78° y 47.90°,
respectivamente.

Con respecto a los planos (100), (101), (108) y (116)
igualmente se encuentran identificados en la ficha

correspondiente a la fase covelita, con ello se puede decir que
la fase dominante principal corresponde a las NPs-CuS.

(110)
100 4 * CuS
(102)

$ (103)

804

60 (101

(100)

(108)  (11)

20

® Fase espurea

10 20 30 40 50 60
Angulo 20

70 80

Fig, 5. Difractograma de las NPs-CusS sintetizadas
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En funcién de estos resultados, se concluye que la
muestra presenta una estructura cristalina hexagonal,
caracteristica de la covelita (CuS), cuyos parametros de arista
de celda reportados en la ficha de identificacion son:
a= 3.792A, b=3792A yc=16344A
con angulos cristalograficos:
a=90° , f=90° y y=120°

Estos datos de la DRX, en concordancia con los valores
reportados en la literatura especializada y en los registrados
experimentalmente por esta técnica instrumental, indican que
el solido oscuro formado por la sintesis de doble
desplazamiento o metatesis a través del método de la
precipitacion quimica, resulta ser el sulfuro de cobre (CuS) y
con respecto al ancho de los picos indican que se trata de una
estructura en la escala nanométrica, tal como se aprecia en la
figura 5.

En el difractograma se observo presencia de una fase
espuria, correspondiente a la fase del sulfato de sodio
(Na;S0s), ello se debe a que el exceso de cationes de sodio
(Na'") y aniones sulfatos (SO4>7) que no reaccionaron, y no
fueron removidos completamente con el lavado del material
precipitado. Este producto se formé durante el secado de la
muestra, el cuadl es un subproducto del proceso de
precipitacion y que no altera el calculo de Scherrer para la fase
principal (Covelita), pero que se optimizara en etapas futuras
con lavados por centrifugacion. Este hallazgo nos permite
proponer que se debe optimizar la etapa de lavado final del
producto de la reaccion, lo cual también, se debe considerar
para futuras optimizaciones y constituir un punto de control
critico.

C. Determinacion del tamario de nanoparticulas por la
ecuacion de Scherrer

El tamafio medio de las nanoparticulas fue determinado
mediante el estudio del ensanchamiento en los patrones de
difraccion de rayos X. Para este proposito se empled el
método de Scherrer, el cual establece una correlacion directa
entre la amplitud de los picos de difraccion y las dimensiones
de los cristalitos.
En la Tabla 1 se presenta un resumen de los calculos
realizados, segun la ecuacion (1)

TABLA 2
TAMANO PROMEDIO DE LOS CRISTALITOS
Angulo 28 Indices de Tamafio de
Miller cristalitos
27.12° (1o0) 14.01 mm
27.68° {(101) 11.36 mm
29,27° {(102) 8.78 nm
31.78° (103) 6,43 nim
47.90° (110) 11.17 mm
52.71° (108 6.33 nim
59,34° (116) 6.62 nim

La determinacion del tamafio del cristalito se centrd y se
inicié en la reflexiéon (110) debido a su alta intensidad y
definicion en el patrén de difraccion del polvo cristalino de las
NPs- CuS analizadas por DRX (ver figura 5)

Los valores de los tamaifios calculados en el caso de la
orientacion del plano (110) de 11,17 mm en comparacion de
los tamaios calculados en la orientacion de los planos (116)
de 6,62 nm, reflejan presencia de anisotropia propia de
cristales del sistema hexagonal, en este caso bastante
diferenciados, debido a que los parametros de celda a y b, son
iguales entre si, con respecto al pardmetro c diferente, para el
caso de la covelita (CuS) la diferencia de parametros de celda
es aproximadamente de 1:4.3

Los menores tamafios de nanoparticulas calculados se
evidencian en el ancho del pico (103), (108) y (116), tal como
se observa en la figura 5; debido a que el ensanchamiento de
las reflexiones de Bragg en nanomateriales es una
consecuencia directa de la reduccién en el numero de planos
difractantes, lo que limita la interferencia destructiva en las
proximidades del angulo de Bragg, resultando en un aumento
del ancho integral a media altura (FWHM) inversamente
proporcional al tamafio del dominio cristalino.

La presencia de planos cristalinos pinacoidales,
prismaticos y piramidales, de diferentes orientaciones
espaciales traen como consecuencia que los valores de los
tamaios calculados difieran segun la orientacion, asi tenemos
en el caso de la medicion respecto al plano pinacoidal (100) de
14,01 nm; mientras que para la orientacion del plano
prismatico (101) y piramidal (116), los tamafios calculados
corresponden a valores de 11,36 nm y 6,62 nm,
respectivamente.

Los precursores de azufre se encuentran condicionados
por la cinética de liberacion de los iones S*; en el caso
especifico del sulfuro de sodio, dicha liberacion ocurre a una
velocidad considerablemente elevada. Al introducir el Na,S
en un medio acuoso, se produce una disociacioén practicamente
inmediata en especies Na'* y S?7, donde los iones sulfuro
generados reaccionan de manera rapida con los iones Cu?’,
favoreciendo asi la formacion inicial de nucleos cristalinos de
NPS-CuS y su posterior desarrollo de nanoparticulas
cristalinas de arreglo tridimensional correspondiente a su celda
unidad del sistema hexagonal. [21].

IV. CONCLUSIONES

La sintesis de nanoparticulas de sulfuro de cobre mediante
el método de precipitacion quimica permitid obtener un
material nanocristalino con caracteristicas estructurales
definidas, evidenciando que este método quimico constituye
una estrategia de bajo costo para la obtencion de NPs-CuS
muy utiles para aplicaciones en terapia fototérmica o sensores
industriales. La formaciéon inmediata del precipitado oscuro
confirma la afinidad quimica entre los iones, en concordancia
con el bajo producto de solubilidad (Kps) del CuS y la
consiguiente formacion de NPs-CusS.
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El analisis por difraccion de rayos X permitié identificar
de manera inequivoca la fase cristalina correspondiente a la
covelita, como fase principal, corroborada mediante la
coincidencia de los picos de difracciéon mas intensos con los
datos reportados en los datos ICDD (PDF 00-06-0464). Por
otro lado, en minima presencia, se formo la fase secundaria
durante la etapa del secado de la muestra, correspondiente a la
fase del sulfato de sodio, lo cual nos permite recomendar que
la etapa del lavado final del proceso de sintesis de NPs-CuS
constituye un punto de control a ser considerado en futuras
optimizaciones.

La estimacion del tamafio de los nanocristales a partir del
ensanchamiento de los picos de difraccion, empleando la
ecuacion de Scherrer, permitié determinar dimensiones
promedio comprendidas en el rango nanométrico desde 6,62
nm hasta 14,01 nm, propio de cristales anisotropicos, en este
caso, debido al sistema de cristalizacién hexagonal del CusS.
Todo ello a su vez valida la efectividad del método de sintesis,
el cual se encuentra en concordancia con la caracterizacion de
las NPs-CuS, a través de la difraccion de rayos y su
correspondiente determinacion de tamafios nanométricos.

Los valores del tamafio de las nanoparticulas de CuS
sintetizados por el método de la precipitacion quimica
empleando la ecuacion de Scherrer son valores de
aproximaciones, que deben contrastarse con mediciones a
través de la Microscopia Electronica de Transmision (TEM) y
con la medicion del tamafio de hidrodinamico de particula a
través de la Dispersion dinamica de luz (DLS) en laboratorios
donde se cuenten con dichos equipos.
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