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RESUMEN. 

 

En este trabajo se evaluó el efecto de la humedad y de la alta presión sobre la captura de 

dióxido de carbono (CO2) en el cerámico oxosilicato de litio (Li8SiO6).  Para ello, se sintetizó 

Li8SiO6 por reacción en estado sólido, y posteriormente se caracterizó por difracción de rayos 

X (DRX) y adsorción en nitrógeno. 

 

Para el estudio del efecto de la humedad, se realizaron diferentes experimentos 

termogravimétricos en atmósfera de nitrógeno (N2) y de CO2 en presencia de humedad (H2O) a 

bajas temperaturas (30-80 oC) y presión atmosférica. Los productos fueron caracterizados por 

análisis termogravimétrico (ATG), espectroscopia infrarroja y DRX. Para los experimentos en 

atmósfera de N2-H2O, el Li8SiO6 mostró dos tipos de procesos de sorción de agua: sorción 

física del agua e hidroxilación superficial del material (sorción química). En los experimentos 

en atmósfera de CO2-H2O, se observaron procesos de carbonatación en el cerámico, dando 

lugar a la formación de los compuestos carbonato de litio (Li2CO3) y ortosilicato de litio  

(Li4SiO4). Este resultado sugiere claramente que el CO2 fue capturado químicamente, siendo 

capaz un mol de Li8SiO6 de reaccionar con 2 moles de CO2.   

 

Adicionalmente, se observó que el efecto de la humedad favoreció significativamente la 

quimisorción de CO2 en el Li8SiO6. Esto se debe a la formación de especies hidroxiladas sobre 

la superficie del cerámico, principalmente de enlaces Li-OH y Si-OH, los cuales activan la 

superficie del cerámico, mejorando así la capacidad de captura de CO2. Los resultados 

mostraron que el Li8SiO6  puede capturar químicamente hasta 8.0 mmol de CO2/g de cerámico. 

Mientras que, en condiciones secas y a presión atmosférica, esta capacidad de captura 

solamente se obtiene a temperaturas superiores a los 500 oC.  

 

Por otra parte, diferentes experimentos isotérmicos fueron realizados para evaluar el efecto de 

la alta presión sobre la captura de CO2 en el Li8SiO6. Los productos de los experimentos fueron 

analizados por DRX, adsorción en N2, microscopia electrónica de barrido (MEB) y calorimetría 

diferencial de barrido (CDB). Los resultados evidenciaron claramente que el CO2 fue capturado 

de forma física y química.  
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Además, se observó que la quimisorción de CO2 en el Li8SiO6 está en función de la 

temperatura, pudiendo reaccionar este cerámico con 2 moles de CO2 ó menos. Para el caso de la 

reacción no estequiométrica (< 2 moles de CO2), el Li8SiO6 reacciona con el CO2 produciendo 

una capa externa compuesta por Li4SiO4, Li2CO3 y Li2O. Independientemente de la 

composición de la capa externa, la superficie específica y el volumen de poro incrementaron en 

función de la temperatura,  favoreciendo la captura física del CO2.  

 

Los resultados mostraron que el efecto de alta presión mejoró la captura de CO2 en el Li8SiO6, 

registrando una capacidad de captura de CO2 de hasta 6.8 mmol de CO2/g de cerámico a 350 oC 

y 1 MPa. Mientras que, a presión atmosférica, esta capacidad de captura sólo se alcanza a 

temperaturas mayores de 500 oC.   
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CAPÍTULO 1. INTRODUCCIÓN, HIPÓTESIS Y OBJETIVOS. 

 

1.1. Impactos asociados a las emisiones de dióxido de carbono (CO2). 

 

Es bien conocido que las emisiones de CO2 hacia la atmósfera es la principal causa del 

fenómeno de efecto invernadero, que a su vez está asociado a la problemática de cambio 

climático o también conocido como calentamiento global.  En la Figura 1.1 se muestra la 

representación esquemática del fenómeno del efecto invernadero. Se puede observar que a 

lo largo del día la superficie terrestre absorbe la energía proveniente del Sol, y por la noche, 

dicha energía es remitida en forma de radiación infrarroja.  Una parte de esta radiación 

logra atravesar la atmósfera terrestre y ser remitida hacia el espacio exterior; otra fracción 

es absorbida por moléculas de CO2, metano (CH4) y vapor de agua, entre otros gases,  y es 

remitida parcialmente hacia la Tierra. 

 

 

 

Figura 1.1. Representación esquemática del fenómeno del efecto invernadero. 
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Si bien la presencia de los Gases de Efecto Invernadero (GEI) en la atmósfera es un proceso 

natural y su presencia es indispensable para el equilibrio térmico de la Tierra,  y de la 

propia atmósfera, se tiene que una concentración en exceso de estos gases hace más opaca 

la atmósfera a la radiación infrarroja, produciendo un desequilibrio que se compensa con un 

aumento de temperatura en la tropósfera y en la superficie terrestre. Como antecedente a 

este fenómeno, se tiene que a partir de la era industrial, mediados del siglo XVIII, la 

concentración de CO2 en la atmósfera y la temperatura promedio de la Tierra ha estado 

incrementándose considerablemente 
[1-4]

. Por ejemplo, en el año 2005 la concentración de 

CO2 en la atmósfera fue de 379 partes por millón volumétricas (ppmv), lo cual representó 

un aumento del 35% en comparación con el de la era preindustrial 
[1]

. De acuerdo a reportes 

elaborados por el Panel Intergubernamental de Cambio Climático  de las Naciones Unidas 

[3, 4]
 (IPCC, por sus siglas en inglés), las estimaciones de este grupo de expertos indican que 

en el presente siglo la temperatura promedio de la Tierra podría incrementarse en alrededor 

de 3 ºC, provocando impactos importantes en los ecosistemas marinos y terrestres del 

planeta. 

 

Por otro lado, otros de los efectos perjudiciales al medioambiente asociado a las emisiones 

de CO2 hacia la atmósfera es el fenómeno de la lluvia ácida. La presencia del CO2 en 

contacto con el vapor de agua presente en la atmósfera forma diluciones del compuesto 

ácido carbónico (H2CO3), el cual eventualmente precipita en forma de lluvia, de ahí que se 

denomine como lluvia ácida. Las diluciones de H2CO3 en medio acuoso provocan la 

acidificación de suelos, cuerpos de agua y de los mantos acuíferos, así como pérdida de 

cosechas, deterioro de monumentos y edificaciones de zonas urbanas, entre otros 
[5-7]

.  

 

Además de los problemas ambientales asociados a las emisiones de CO2 hacia la atmósfera, 

existen otros de tipo de salud pública, específicamente, las afectaciones a la salud humana  

por contaminación atmosférica. De acuerdo con información de la Organización Mundial 

de la Salud (OMS), la contaminación del aire en la atmósfera por la quema de combustibles 

fósiles está ampliamente vinculada con daños a la salud por infección respiratoria, 

problemas neurológicos y cardiacos principalmente 
[8]

. Según la Secretaría de Salud, en 

México  la contaminación ambiental del aire es responsable del 30 % de las consultas 



5 

 

médicas, y del 20 % de las defunciones en el hogar por infección respiratoria en niños y 

adultos mayores 
[9]

. 

 

Asimismo, no sólo es conveniente la remoción o captura del CO2 por lo antes mencionado, 

sino que también este compuesto se le atribuyen problemas técnicos en la industria del 

procesamiento de gas natural, refinación del petróleo, energética, química y afines. 

Específicamente,  en la industria de procesamiento de gas natural, la presencia de CO2 en 

corrientes gaseosas de hidrocarburos contribuye a la disminución del valor calórico del 

energético; favorece la formación de los caltratos hidratos, éstos son  unas estructuras 

sólidas que obstruyen la red de tuberías dificultando el procesamiento y el transporte de 

petrolíferos 
[10-12]

; y promueve la corrosión en las redes de tubería y en los equipos 

industriales. 

 

En la Figura 1.2 se muestran los principales impactos al medio ambiente, a la salud humana 

y, no menos importante, al sector industrial que están asociados a las emisiones de CO2 

provenientes de la quema de combustibles fósiles. 

 

 

 

 

Figura 1.2. Principales impactos asociados a las emisiones de CO2 provenientes de la quema de 

combustibles fósiles. 
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1.2. Principales fuentes de emisiones de CO2. 

 

 

El sector energético suele ser el más importante de los inventarios de emisiones de gases de 

efecto invernadero (GEI) y, comúnmente, aporta más del 90 por ciento de las emisiones de 

CO2 y 75 % del total de las emisiones de GEI de los países desarrollados 
[1, 13-15, 26]

. El CO2 

normalmente representa el 95 % de las emisiones del sector energético, mientras que el 

metano (CH4) y el óxido nitroso  (N2O) son responsables del porcentaje restante 
[1, 15]

.  

 

La combustión estacionaria normalmente representa un 70 %  de las emisiones de GEI del 

sector energético 
[1, 13-16, 26]

. Alrededor de la mitad de estas emisiones se relaciona con la 

combustión de las industrias de la energía, principalmente de las centrales eléctricas y las 

refinerías. La combustión móvil (el tránsito terrestre y otro) provoca alrededor de un tercio 

de las emisiones del sector energético 
[14]

.  

 

Con base en la información de la Agencia Internacional de Energía 
[1]

 (EIA, por sus siglas 

en inglés), las emisiones mundiales de CO2 hacia la atmósfera se estimaron en 29 giga 

toneladas (Gt) durante el 2009. En la Figura 1.3 se muestra la distribución de las emisiones 

mundiales de CO2 por sector. De este gráfico, se puede observar claramente que el sector 

de la generación de electricidad y de calor fue el que produjo la mayor cantidad de las 

emisiones mundiales de CO2, con 45.8%; a continuación le siguen las categorías de 

Transporte con 22.6%; el Industrial con un 20.2%; Residencial con el 6.5%;  y finalmente, 

la sección Otros con el 4.9%, que incluyen a las actividades comerciales, las de servicios 

públicos, pesqueras, forestales, entre otras no especificadas.  
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Figura 1.3. Emisiones mundiales de CO2 por sector en el 2009 
[1]

. 

 

 

Para el caso de México, las emisiones de CO2 durante el 2009  se estimaron en 400 

megatoneladas (Mt), éstas representan el 1.4 % de las emisiones globales de CO2 
[1]

. En la 

Figura 1.4 se muestra la distribución de estas emisiones por sector. De este gráfico se puede 

observar claramente que el sector de generación de electricidad y calor es el que está en 

mayor proporción, el cual representa el 42.4 % de las emisiones; le siguen las categorías de 

transporte con el 36.9%; industria de manufactura y construcción con el 13.0%; de tipo 

residencial con 4.6% y finalmente, la sección Otros con el 3.2%, que incluyen a las 

actividades comerciales, las de servicios públicos, pesqueras, forestales, entre otras no 

especificadas. Además, con base en información de la Secretaría de Energía (SENER) 
[16]

, 

se tiene que el CO2 es el principal GEI que se emite durante los procesos de generación de 

energía, con el 96.4%; le siguieron el N2O, con una participación de 3.2% y el CH4, con 

0.4% del total. 
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Figura 1.4. Distribución de las emisiones de México de CO2 por sector en el 2009 
[1]

. 

 

 

De las Figuras 1.3 y 1.4  se puede observar que, tanto a nivel mundial como en el caso 

específico de México, el sector energético es el mayor contribuyente de las emisiones de 

CO2, esto se debe a que aproximadamente el 90% de la demanda mundial de energía es 

suministrada por la quema de combustibles fósiles 
[14, 17-19, 26]

.  

 

En la Figura 1.5 se muestra la distribución de las fuentes de generación eléctrica en México 

durante el 2011. Para este año, se estimó una producción eléctrica de 259.2 TWh, siendo el 

gas natural el combustible con mayor aportación de producción, con el 50.4%; le siguen el 

combustóleo con el 15.9%; la fuente hidroeléctrica con el 13.8%, en menor producción, el 

carbón con el 12.9%; la nuclear mediante el uso de uranio con el 3.9%, y finalmente, las 

fuentes eólica, geotermia y diesel aportan el 3.04 % restante 
[13, 20, 21]

. 
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Figura 1.5. Fuentes primarias de energía producidas en México en el 2011 
[20]

. 

 

 

Vale la pena mencionar que en el año 1997 se firmó el Protocolo de Kioto, acuerdo 

internacional por el cual la mayoría de los países desarrollados se propusieron a evitar y/o 

reducir las emisiones de Gases de Efecto Invernadero (GEI) hacia la atmósfera con el fin de 

mitigar el fenómeno del calentamiento global. Debido a que la proporción de emisiones de 

CO2 de la industria energética es mucho mayor que la de otros sectores de las economías, 

en este protocolo se propusieron diferentes alternativas para contrarrestarlas y reducirlas, 

entre las cuales se destacan: el uso de nuevos tipos de energía renovable, cambio de 

combustibles, medidas de eficiencia energética y el desarrollo de nuevas tecnologías para la 

captura y almacenamiento de CO2 provenientes de fuentes fijas 
[22]

.   

 

A pesar de contar con diferentes medidas de mitigación de CO2, entre las cuales destacan el 

uso de energía renovable (e.g. eólica y solar) y la transición de combustibles fósiles hacia 

energéticos renovables, se pronostica que el suministro de energía primaria seguirá estando 

dominando por los combustibles fósiles hasta, al menos, mediados de siglo en curso 
[23]

.  

 

Por otro lado, según información del Tercer Informe de Evaluación (TIE) del IPCC 
[24]

,  se 

indican que las opciones de mitigación de CO2 podrían alcanzar un amplio margen de 

niveles de estabilización atmosférica, pero la puesta en marcha requeriría cambios 

socioeconómicos y culturales de fondo.  
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Una de las alternativas viables para la reducción y control de las emisiones de CO2 es  la 

tecnología de captura y almacenamiento de CO2 (CCS, por sus siglas en inglés). Esta 

tecnología es la ruta más factible que puede permitir al mundo continuar disfrutando de los 

beneficios de emplear combustibles fósiles al corto y mediano plazo, mientras que 

drásticamente se reducen las emisiones asociadas con su combustión 
[23, 25, 26]

. Sin embargo, 

la mayor barrera del despliegue de las tecnologías de captura de CO2 está asociada a sus 

altos costos de inversión en capital fijo y costos operacionales de las plantas industriales 
[19, 

23, 26, 27]
.  

 

Diversas instituciones del sector público, privado y gubernamental a nivel mundial, 

incluyendo México 
[27-29]

, están concentrando sus esfuerzos en el desarrollo científico y 

tecnológico de nuevos materiales y tecnologías para el control y/o reducción de las 

emisiones de CO2 a la atmósfera que permitan desarrollar procesos de generación de 

energía eléctrica más ecológicos y rentables para la sociedad. Prueba de ello, es la SENER, 

la cual desde 2008 
[27]

  ha emprendido diversas acciones con la intención de poder 

implantar la tecnología de captura, uso y almacenamiento de CO2 (CCUS, por sus siglas en 

inglés). Específicamente, México tiene planeado el diseño y ejecución de proyectos de 

tecnología CCUS a escala piloto y comercial para la  próxima década 
[27]

. 

 

 

1.3. Tecnologías, procesos y materiales empleados para la captura de CO2. 

 

1.3.1. Tecnologías para  la captura de CO2 de emisiones de  plantas de generación 

eléctrica. 

 

Hay muchas combinaciones de tecnologías para la conversión de energía y  captura de CO2 

concebibles, por lo cual surge la necesidad de clasificar de una forma más clara cada una de 

ellas.  Dependiendo del tipo de configuración de la central de generación eléctrica, existen 

tres diferentes tecnologías para la captura de CO2 de emisiones provenientes de plantas de 

generación eléctrica (Figura 1.6). 
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Figura 1.6. Diagrama de bloques que ilustran las tecnologías de captura de CO2 en función del tipo de 

configuración de la planta de generación eléctrica 
[30]

. 

 

(1) Proceso de post-combustión: empleando materiales para la captura de CO2 de las 

emisiones posteriores a la combustión, a condiciones de baja presión y baja 

concentración de CO2, provenientes de las emisiones de gases de sistemas de 

desfogue y de las chimeneas de centrales de generación eléctrica;  

 

(2)  Proceso de pre-combustión: gasificando el combustible para producir gas de 

síntesis, la cual es una mezcla gaseosa con una alta concentración de H2 y CO2 a 

alta presión, y posteriormente separar el CO2 antes de alimentar la corriente al horno 

de combustión; ó  

 

(3)  Proceso de combustión de oxígeno-combustible (oxy-fuel process): quemando los 

combustibles fósiles con oxígeno puro en exceso estequiométrico  para producir una 

corriente gaseosa con una alta concentración de CO2, de la cual éste puede ser 

separado más fácilmente de los demás gases.   

Planta de 

generación 

eléctrica

Combustible

Aire

Electricidad

Planta de captura 

de CO2

Gas de 

combustión Gas exhausto 

hacia la atmósfera

Combustible

Aire

Planta de captura 

de CO2

Syngas

CO2 para 

almacenamiento

Planta de 

generación 

eléctrica

Electricidad

Gasificador
(CO2+H2)

CO2 para 

almacenamiento

Aire

H2 Gas exhausto 

hacia la atmósfera

Aire Planta 

criogénica

Planta de 

generación 

eléctrica

Electricidad

Combustible

O2

N2

Unidades 

condensadoras
CO2+H2O

CO2 para 

almacenamiento

H2O

1) POSTCOMBUSTION

2) PRECOMBUSTION

3) OXY-FUEL

2) POST-COMBUSTIÓN 

1) PRE-COMBUSTIÓN 

3) COMBUSTIÓN DE OXÍGENO-COMBUSTIBLE 
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En la Tabla 1.1 se presenta un resumen de las principales características de las tecnologías 

de captura de CO2 en función del tipo de configuración de la central de generación 

eléctrica.  

 

 

Tabla 1.1. Principales características de las tecnologías de captura de CO2 de emisiones provenientes de 

centrales de generación eléctrica 
[25, 30, 39-42]

. 

Características Post-combustión Pre-combustión 
Combustión de 

oxígeno-combustible 

Fase de desarrollo de la tecnología Madura Demostración Demostración 

Gases removidos CO2, NOX y SOX CO2 CO2 y NOX 

Capacidad de volumen de gas a tratar Alto Bajo Bajo 

Gases de combustión de central eléctrica 

comúnmente asociada 

Ciclo combinado a 

base de gas natural 

Ciclo combinado a base de 

gasificación de gas natural 

Combustión carbón-

oxígeno 

Presión parcial de CO2 Baja Media Alta 

Concentración de CO2 (% vol.) <15 15-40 70-95 

Presión en corrientes de proceso (psia) 15 950 No disponible 

Intervalo de temperatura (oC) 40 – 200 ~ 400 No disponible 

Complejidad técnica Baja Media Alta 

Transformación química del combustible 

de alimentación 
No Sí No 

Aplicación a centrales eléctricas existentes Sí No No 

 

 

Como se puede apreciar de la Tabla 1.1, la tecnología de captura y almacenamiento de CO2 

de tipo postcombustión, tiene la gran ventaja de que es una tecnología mucho más madura 

que las alternativas de precombustión y combustión oxyfuel 
[30-33]

. Esta tecnología ha sido 

demostrada en el laboratorio y en plantas piloto durante muchos años, y se ha probado su 

viabilidad técnica en otros procesos (e.g. endulzamiento de gas natural 
[6, 33-36]

). Además, 

esta tecnología permite la aplicación y adaptación de la planta de captura de CO2 con 

centrales de generación eléctrica existentes y/u otras fuentes de emisiones de CO2 (e.g. 

cementeras, acereras, refinerías); es decir, las reconfiguraciones que son requeridas en las 

plantas emisoras de CO2 para su implementación son nulas o menores 
[27, 33, 42]

.  A pesar de 

su viabilidad técnica, actualmente no existen plantas de captura de CO2 acopladas a 

centrales de generación eléctrica a escala comercial debido, principalmente, a los altos 
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costos que implica su construcción y operación 
[26, 27, 32, 37, 42, 53, 54]

. Sin embargo, con el fin 

de estudiar su viabilidad económica y financiera, se encuentran en etapa de planeación y 

construcción plantas de CCS de postcombustión a gran escala en todo el mundo, entre los 

cuales destacan los proyectos: Petra Nova Project, Bow City Power Project, Sargas Texas 

Point, Comfort Project, entre otros 
[38]

. 

 

Para todas las tecnologías anteriormente descritas, una vez que el CO2 ha sido separado de 

los otros gases presentes en la corriente de combustión (típicamente compuesta por N2, 

H2O, NOx, SOx, CO y O2) éste es luego comprimido y enviado por tuberías o transporte de 

buque-tanques a un reservorio geológico para su disposición a largo plazo, o incluso este 

gas es comprimido e inyectado en pozos de gas natural y de petróleo para incrementar su 

presión interna, y por consiguiente, aumentar el flujo de la producción de los petrolíferos 

(Figura 1.7).  Esta tecnología es conocida por el nombre de ―recuperación mejorada de 

petróleo por inyección de CO2‖, o por sus siglas en inglés, CO2-EOR.  

 

 

Figura 1.7. Diagrama de la tecnología de recuperación mejorada de petróleo por inyección de CO2 

(CO2-EOR) 
[43]

. 
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1.3.2. Clasificación de los procesos y sus materiales asociados para la captura de CO2. 

 

Existe un amplio intervalo de procesos y materiales disponibles para la separación de CO2 

de corrientes gaseosas, las cuales están clasificadas de acuerdo a su mecanismo de 

separación en: absorción con disolventes, adsorción selectiva del gas en la superficie de un 

sólido, permeación en membranas, por procesos criogénicos y, recientemente, separación 

biológica 
[21, 34-36, 41]

. En la Figura 1.8 se muestran la clasificación de los procesos y 

materiales empleados para la captura de CO2.  

 

 

Figura 1.8. Clasificación de los procesos y materiales empleados para la captura de CO2. 

 

 

A continuación se hace una descripción de las principales características de los procesos y 

sus materiales asociados para la captura de CO2: 

 

1) Adsorción. Es la adhesión selectiva de uno o más componentes de un gas en la 

superficie de un sólido. Hay de dos tipos: Adsorción física o fisisorción: con 

adhesión al adsorbente sin reacción química; y Química o quimisorción: con 

adhesión al adsorbente con reacción química. La principal ventaja de este tipo de 

materiales es la estabilidad térmica a temperaturas bajas (T 100 °C), moderadas 

(100-400 ºC) y altas (T ≥ 400 °C) 
[21, 34-36, 41]

. A bajas temperaturas diferentes 

carbones activados, hidrotalcitas, zeolitas, y estructuras metal-orgánicas (MOFs, por 
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sus siglas en inglés) han sido probados como posibles captores de CO2, presentando 

algunas ventajas y desventajas 
[41]

. Por ejemplo, la zeolita posee una alta capacidad 

de captura de CO2; sin embargo, su aplicación está limitada a temperaturas de 

operación bajas 
[41]

. Debido a esta limitación en la estabilidad térmica, otros 

materiales han sido estudiados como posibles captores de CO2 a temperaturas más 

altas para su aplicación en la industria energética, tal es el caso del óxido de calcio 

(CaO) y los cerámicos alcalinos (e.g. silicatos de litio y sodio) 
[31, 34, 44-47]

. 

  

2) Absorción gas-líquido. Es la transferencia selectiva de un componente de la fase 

gaseosa a la fase líquida en el cual es soluble, su proceso contrario es la 

regeneración o desorción. La absorción se diferencia de la adsorción en que las 

moléculas del absorbato difunden a través del volumen del absorbente, no se trata 

de un fenómeno de superficie. Se emplean dos tipos de disolventes: Físicos: en 

dónde no se presentan reacciones químicas. Los más comúnmente empleados son: 

Selexol, Recitisol, Purisol, y Fluor solvent; y los Químicos: se presenta reacción 

química. Los comúnmente empleados son: alcanolaminas: monoetanolamina 

(MEA), dietanolamina (DEA), diglicolamina (DGA), di-isopropanolamina (DIPA) 

y N-metildietanolamina (MDEA), carbonato de potasio caliente y mezclas de 

disolventes 
[21, 35, 36]

. Ambos tipos de disolventes pueden eliminar grandes 

cantidades de CO2 y tienen la capacidad de regenerarse.  

 

3) Membranas. Es la permeación selectiva de uno o más compuestos de una mezcla 

gaseosa a través de una barrera o membrana. Los componentes son permeados en la 

superficie de la membrana y transportados a través de ésta como resultado de un 

gradiente de concentración. Son usadas para la remoción de CO2 en muy altas 

concentraciones. Las membranas más comunes son: AVIR, Air Products, Cynara 

(Dow Chemical), DuPont, Grace, International Permeation y Monsanto 
[21, 49]

. Las 

membranas son utilizadas muy poco en la industria de la purificación de gases, 

ocupan solamente el 5% del total del mercado mundial 
[48]

. 
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4) Separación criogénica. Este proceso consiste en la separación del CO2 de la 

corriente de gas condensándolo a muy bajas temperaturas para producir CO2 puro 

en fase líquida. Esto se lleva a cabo en una serie de etapas de compresión, 

enfriamiento y expansión, en las cuales los componentes del gas se pueden separar 

posteriormente en una columna de destilación. La principal ventaja de este proceso 

es que permite obtener directamente CO2 líquido facilitando considerablemente su 

transporte. Por el contrario, la desventaja más importante que presenta esta 

tecnología es la gran cantidad de energía requerida para llevar a cabo el proceso 
[30, 

35, 36]
. Adicionalmente, es necesario retirar el agua, previo a su enfriamiento, con el 

fin de evitar bloqueos en la red de transporte del sistema.  

 

 

5) Separación biológica. El interés de capturar CO2 empleando microalgas está 

aumentando rápidamente. Debido a que las microalgas son ricas en aceite, una de 

las ventajas de la biofijación de CO2  es la producción de biocombustibles 

renovables. Sin embargo, uno de las desventajas significativas es la dificultad de 

operar estos sistemas biológicos a gran escala, por lo cual  el estado actual de estos 

procesos se mantiene aún en fase de investigación básica en laboratorio 
[35, 49]

. 

 

De los procesos de separación mencionados anteriormente, el más empleado para llevar a 

cabo la remoción de CO2 a escala industrial es la absorción selectiva con mezclas acuosas 

de aminas o mejor conocido como "endulzamiento" de gas ácido 
[35, 36, 50]

. Este proceso es 

preferible sobre los demás, ya que posee una mayor madurez tecnológica. Otras ventajas 

del proceso de absorción con aminas es su alta capacidad de absorción de CO2 a presiones 

parciales bajas, su capacidad de regenerarse, su disponibilidad en el mercado, entre otras 

más 
[35, 36]

.  

 

A pesar de las ventajas competitivas del proceso de absorción con aminas, ésta presenta 

inconvenientes, entre los cuales se encuentran 
[31, 34, 41]

: a) baja capacidad de carga de CO2, 

b) alta velocidad de corrosión en equipos de proceso,  c) alto consumo de energía durante la 

regeneración del absorbente y d) degradación de la amina por arriba de los 200 
o
C. Es por 

ello que en los últimos años, el interés en la investigación y el desarrollo de materiales 
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cerámicos para la captura de CO2 se ha ido incrementando debido a las ventajas que 

presentan sobre las aminas, entre las cuales se destacan 
[31, 34, 41]

: a) alta capacidad de 

captura de CO2, b) alta selectividad,  c) alta estabilidad térmica, d) amplio intervalo de 

temperaturas de operación (Figura 1.9). 

 

 

 

Figura 1.9. Capacidad de captura de CO2 e intervalo de temperatura de operación de 

los materiales disponibles para la captura de CO2
 [41]

. 
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1.4. Aplicación de los cerámicos de litio en la captura de CO2. 

 

Los cerámicos de litio son un grupo de materiales que pueden ser potencialmente 

empleados como materiales captores de CO2 
[34, 44-47, 51, 52]

. En el año 1998 Nakagawa y 

Ohashi publicaron un artículo 
[51]

, en el cual se presentó un nuevo método de captura de 

CO2 empleando el compuesto de metazirconato de litio (Li2ZrO3). En este trabajo se 

demostró que el Li2ZrO3 tiene la capacidad de capturar CO2  a temperaturas relativamente 

altas, entre 400 y 600 
o
C (reacción 1.1). Además, se descubrió que este material es capaz de 

regenerarse a temperaturas más altas (T ≥ 700 
o
C) ya que puede reaccionar reversiblemente 

con el CO2, tal y como se muestra enseguida: 

 

Li2ZrO3 + CO2    Cº600400
 Li2CO3 + ZrO2   Cº700

 Li2ZrO3 + CO2 Reacción 1.1 

 

A partir de la publicación de Nakagawa y Ohashi, diferentes autores han efectuado diversos 

estudios sobre la captura de CO2 en otros materiales cerámicos de litio. Los cerámicos que 

han sido principalmente estudiados son: los zirconatos de litio (Li2ZrO3, Li6Zr2O7 y 

Li8ZrO6) 
[17, 25, 51, 56-58]

, silicatos de litio (Li2SiO3 y Li4SiO4) 
[44, 46, 47, 59-63]

, aluminatos de litio 

(LiAlO2 y Li5AlO4) 
[64-67]

, cuprato de litio (Li2CuO2) 
[68-70]

, ferrita de litio (LiFeO2) 
[71, 72]

, 

titanato de litio (Li4TiO4) 
[73,  74]

, galato de litio (Li5GaO4) 
[75]

 y borato de litio (LiBO2) 
[76]

.  

 

Generalmente, es aceptado que el proceso de quimisorción de CO2 en cerámicos de litio 

sucede en dos etapas: 

1. Quimisorción superficial de CO2. Inicialmente, la superficie de las partículas del 

cerámico de litio reacciona con el CO2. Esta reacción superficial involucra la 

formación de una capa externa, compuesta por carbonato de litio (Li2CO3). Para la 

mayoría de estos materiales, además de la capa de Li2CO3, se crean fases 

secundarias de litio u óxidos metálicos en la superficie del cerámico.  

 

2. Quimisorción como resultado de procesos de difusión. Una vez que la primera etapa 

finaliza, la captura de CO2 depende de procesos de difusión en el cerámico.  
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Se han propuesto diferentes mecanismos para explicar los procesos de difusión 
[46, 55]

. Sin 

embargo, no hay un acuerdo en la literatura en cómo se produce este proceso. Mientras que 

algunos trabajos sugieren que la quimisorción de CO2 es controlada por la difusión de litio 

del cerámico desde el interior hacia la superficie a través de la capa externa 
[61, 77, 78]

, otros 

trabajos sugieren que la quimisorción es controlada por la difusión del CO2 
[79, 80]

. En el 

segundo caso, se ha propuesto que, una vez se produce la capa externa, los procesos de 

difusión están controlados por la difusión de CO2 desde la superficie hacia el interior del 

cerámico a través de la capa externa.  

 

A pesar de que existe información termodinámica que soporta la hipótesis de que la captura 

de CO2 es controlada por la difusión del litio 
[47, 81-86]

, se tiene que el proceso de 

quimisorción de CO2 en cerámicos de litio debido por procesos de difusión aún no está 

completamente claro. Es posible que este proceso no dependa de un factor sino de una 

combinación de varios factores, tales como: la estructura cristalina del material, el tipo de 

cerámico de litio, la composición de la capa externa, entre otros 
[46, 55]

. Específicamente, se 

ha mostrado en trabajos previos 
[46, 87, 88]

 que la composición de la capa externa juega un 

papel importante en la quimisorción de CO2 debida a procesos difusivos.  

 

Dependiendo del tipo de cerámico de litio empleado para la captura de CO2, la composición 

de la capa externa se puede dividir en tres tipos: (1) carbonato de litio (Li2CO3), (2) Li2CO3 

mezclado con un óxido metálico (e.g. ZrO2) y (3) Li2CO3 mezclado con una fase de litio 

secundaria (e.g. Li4SiO4). También es posible que se presenten mezclas con más de una 

fase de litio secundaria, tal es el caso del Li4+xSi1-xAlxO4, donde los compuestos de 

metasilicato de litio (Li2SiO3) y aluminato de litio (LiAlO2) son producidos en la capa 

externa 
[46, 55]

.   

 

A partir de la Figura 1.10 se puede ver que, la capa externa del cerámico de litio siempre 

contiene Li2CO3. Sin embargo, en la mayoría de los casos, el Li2CO3 está mezclado con 

otras fases secundarias. Por lo tanto, la composición de la capa externa puede aumentar o 

inhibir la difusión del ión litio, y en consecuencia, mejorar o disminuir el proceso de 

captura del CO2. Por ejemplo, cuando la capa externa se compone de Li2CO3 y un óxido 
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metálico, este último puede reducir la captura de CO2 mediante la inhibición de la difusión 

de litio y la ocupación de los sitios superficiales en los cuales las moléculas de CO2 podrían 

potencialmente reaccionar con el cerámico. Sin embargo, cuando la capa externa se 

compone de Li2CO3 y otras fases secundarias de litio, esta fase o fases pueden mejorar o 

reducir la difusión de litio, esto depende de la capacidad de difusión de litio de cada fase 

secundaria. 

 

 

Figura 1.10. Esquema de los procesos de difusión de litio controlados por las diferentes composiciones 

de capa externas posibles. La difusión de litio aumenta de izquierda a derecha, tal como lo indica la flecha 

horizontal 
[55]

.  

 
 

De las diferentes capas externas posibles que se pueden formar, resulta evidente que el tipo 

de cerámico más apropiado para la captura de CO2 son aquellos que puedan formar fases 

secundarias de litio que mejoren los procesos difusivos del litio. En estudios previos 
[17, 60, 

61, 71, 75, 82, 84]
 se ha propuesto que el Li4SiO4 y Li5AlO4  pueden ser dos de los cerámicos de 

litio promisores para ser empleados como captores de CO2. Esto debido a que sus fases 

secundarias poseen la capacidad de mejorar la difusión del litio, Li2SiO3 y LiAlO2, 

respectivamente, en diferentes intervalos de temperatura. 
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1.4.1. Efecto de la humedad y de la alta presión en el proceso de  quimisorción de CO2 

en los cerámicos de litio. 

 

Independientemente del mecanismo de reacción del proceso de quimisorción de CO2, los 

cerámicos de litio pueden ser modificados física y/o químicamente para mejorar algunas 

propiedades para propósitos específicos, tales como: la cinética de sorción de CO2, la 

eficiencia de captura de CO2,  el intervalo de la temperatura de operación, entre otras. 

Algunas de las principales modificaciones que han sido estudiadas para mejorar el proceso 

de quimisorción del CO2 en los cerámicos de litio son: (1) el incremento de la superficie 

específica del material 
[57, 81, 84, 89, 90, 91]

, (2) dopaje o impregnación de compuestos químicos 

(e.g. carbonatos de sodio o potasio) en el cerámico de litio 
[79, 82, 92, 93]

, (3) efecto del flujo 

de gas 
[84]

, (4) composición y concentración de diferentes gases y vapores (e.g. vapor de 

agua) 
[17, 25, 63, 83, 94-96]

 y (5) una combinación de dos o más de los factores anteriores.  En 

esta sección se limita a presentar el efecto de la humedad y de la presión parcial de CO2 en 

el proceso quimisorción de CO2 en los cerámicos de litio que ha sido reportado previamente 

en la literatura.   

 

En los últimos años se ha analizado el efecto de la presencia de vapor de agua durante la 

quimisorción de CO2 en los cerámicos de litio 
[17, 25, 63, 95-97]

. Sin embargo, no hay 

suficientes trabajos que muestren el mecanismo de reacción de la quimisorción en los 

cerámicos de litio en presencia de vapor de agua 
[55]

. En 2009, Chen y colaboradores 
[25]

 

mostraron que el vapor de agua tiene un impacto importante en la cinética de sorción de 

CO2 en el Li2ZrO3 a alta temperatura (575 °C), así como en la estabilidad y regeneración 

del cerámico. Más tarde, Pfeiffer y colaboradores 
[67, 96, 98]

 analizaron la sorción de agua en 

el  -Li5AlO4, Li2SiO3 y Li4SiO4 a bajas temperaturas (30-80 °C). Estos resultados 

mostraron que el vapor de agua reacciona con la superficie de cerámico de litio para 

producir diferentes especies hidroxiladas (Li-OH y Zr-OH o Si-OH), éstas a su vez, 

reaccionan más activamente con CO2 que las superficies del cerámico de litio original.  
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En la Figura 1.11 se muestra un esquema representativo propuesto por Pfeiffer y 

colaboradores 
[99]

 del mecanismo de quimisorción de CO2 en los cerámicos de litio en 

presencia de humedad. A partir de ésta, se puede explicar el proceso de sorción de CO2 en 

presencia de humedad bajo dos procesos: (1) quimisorción de CO2 en la superficie 

hidroxilada del cerámico, y (2) quimisorción debida a la difusión del CO2 a través de la 

interfase partícula– agua para llegar a la superficie hidroxilada del cerámico. 

 

 

Figura 1.11. Esquema representativo propuesto por Pfeiffer y colaboradores del mecanismo de 

quimisorción de CO2 en los cerámicos de litio en presencia de humedad. 
[99]

. 

 

 

Mientras que algunos autores sugieren que la presencia de agua ayuda a mejorar la 

capacidad de captura de CO2, los resultados publicados por Yamagushi y colaboradores 
[17]

 

muestran que la presencia de agua en algunos cerámicos de litio inhibe la quimisorción de 

CO2. Por lo tanto, a pesar de los esfuerzos hechos por diferentes autores, el proceso de 

captura de CO2 en los cerámicos de litio en presencia de vapor de agua no se entiende 

totalmente. 
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Por otro lado, se tiene que hay muy pocos estudios relacionados con el efecto de la alta 

presión sobre la captura de CO2 en adsorbentes. De hecho, hasta el momento no se han 

reportado trabajos relacionados con el efecto de alta presión sobre la captura de CO2 en 

cerámicos de litio. De los trabajos publicados, se muestra que el efecto de la alta presión 

mejora la captura de CO2 varias veces en comparación con las condiciones a presión 

atmosférica 
[100-102]

.   

 

Adicionalmente, en el intervalo de temperatura entre 100 y 400 
o
C, no hay muchos 

materiales evaluados como posibles captores de CO2. De hecho, los hidróxidos dobles 

laminares (LHD, por sus siglas en inglés) es uno de los pocos materiales que han sido 

evaluados en este intervalo de temperatura 
[41, 103]

.  

 

 

 

1.4.2. El oxosilicato de litio (Li8SiO6) como material captor de CO2. 

 
 

En el año 2010, Ariyama y colaboradores 
[104]

 evaluaron las energías libres de Gibbs para 

diversos silicatos de litio (Li2SiO3, Li4SiO4 y Li2Si2O5). Sus resultados sugieren que estos 

compuestos tienen la capacidad de capturar una alta cantidad de CO2, y dicha capacidad  de 

captura está en función de la relación estequiométrica Li:Si. 

 

Por otro lado, un estudio realizado por Duan y colaboradores 
[105]

, expone una breve 

revisión teórica de diferentes compuestos que podrían ser captores de CO2. En dicho 

estudio, se propone al Li8SiO6 como uno de los mejores prospectos para la captura de CO2 

debido a su alta relación estequiométrica Li:Si en comparación con otros cerámicos de litio, 

lo cual podría propiciar que el Li8SiO6 capture altas cantidades de CO2.   
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Recientemente, en un estudio 
[87]

 se mostró que el Li8SiO6 es capaz de capturar cantidades 

significativas de CO2 a temperatura iguales o más altas a 700 
o
C (52.3 % de ganancia en 

peso = 11.9 mmol de CO2/g de Li8SiO6). Este valor corresponde a una eficiencia de captura 

del 53.4 % con respecto a su capacidad máxima teórica de captura (Figura 1.12).  

 

 

Figura 1.12. Análisis termogravimétrico dinámico, con su curva de derivada 

de peso correspondiente, de  la muestra del Li8SiO6 en un flujo de CO2 
[87]

. 

 

 

Además, este intervalo de temperatura puede ser modificado con la adición de carbonatos 

de sodio (9.3 mmol/g a 550 
o
C) y/o de potasio (7.5 mmol/g a 400 

o
C) 

[88]
. Sin embargo, se 

observa que los valores más altos de la captura de CO2, en este cerámico, se producen sólo 

a temperaturas superiores a 400 
o
C. Asimismo, debe señalarse que la quimisorción de CO2 

en Li8SiO6 depende de la temperatura de la siguiente manera 
[87]

:  

 

 

Li8SiO6 + 2CO2 ↔  Li4SiO4 + 2Li2CO3              (300-700 
o
C)  Reacción 1.2 

Li8SiO6 + 3CO2 ↔  Li2SiO3  + 3Li2CO3                (300-580 
o
C) Reacción 1.3 
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Estas reacciones muestran que el Li8SiO6 es capaz de reaccionar con diferentes cantidades 

de CO2, produciendo Li2CO3 y diferentes fases secundarias de litio: Li4SiO4, Li2SiO3 y 

SiO2. Además, a temperaturas entre 400 y 600 
o
C, el Li4SiO4 reacciona con el CO2 

[44, 46, 47, 

90, 106-111]
. Mientras que, el Li2SiO3 es capaz de capturar CO2 a temperaturas inferiores a 250 

o
C

 [63]
. Por lo tanto, la formación de estas dos fases puede mejorar la quimisorción total de 

CO2.    

 

A pesar de que el Li8SiO6 forma fases de litio reactivas con el CO2 en la capa externa, 

propiedad deseable para aumentar la quimisorción de CO2, son pocos los grupos de 

investigación que han estudiado la aplicación del Li8SiO6 como un posible captor CO2 bajo 

diferentes condiciones fisicoquímicas (e.g. efecto de la humedad, presión, concentración 

con otros gases, etc.).  Específicamente, se ha mostrado en trabajos previos que la presencia 

de vapor de agua, generalmente, mejora la eficiencia de la captura de CO2 en los cerámicos 

de litio.  Asimismo, se ha publicado que el efecto de alta presión sobre diferentes materiales 

incrementa significativamente la eficiencia de la captura de CO2 
[100-102]

. Sin embargo, son 

casi nulos los trabajos que abordan el tema del efecto de la presión sobre las propiedades de 

captura de CO2 en los cerámicos de litio.   

 

Por lo tanto, el presente trabajo está enfocado a analizar el efecto de la humedad y de la 

presión parcial de CO2 en el proceso de captura de CO2 en el oxosilicato de litio (Li8SiO6), 

factores que pueden potencialmente incrementar la capacidad de captura de CO2. 
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1.5. Hipótesis y objetivos. 

 

Hipótesis 

 

Se tiene la expectativa que la presencia de vapor de agua mejore las propiedades de captura 

de CO2 del cerámico Li8SiO6 a bajas temperaturas (30 - 80 °C). Asimismo, se analizará el 

efecto de la alta presión en la captura de CO2 en dicho cerámico en atmósfera seca, con la 

suposición de que a una mayor presión parcial de CO2, se aumente la eficiencia de las 

propiedades de captura a temperaturas moderadas (100 - 350 
o
C). 

 

Objetivos 

 

 Objetivos generales: 

 

1. Estudiar el efecto de la humedad en el proceso de quimisorción de CO2 en el 

Li8SiO6 a presión atmosférica. 

2. Analizar el proceso de captura de CO2 en el oxosilicato de litio (Li8SiO6) a alta 

presión (1000 kPa) en condiciones de sequedad y a temperaturas moderadas (100 - 

350 
o
C). 

 

 Objetivos particulares: 

 

1. Sintetizar el Li8SiO6 por reacción en estado sólido. 

2. Aplicar técnicas de caracterización de materiales, tales como: difracción de rayos X, 

espectroscopia infrarroja, microscopía electrónica de barrido y determinación de la 

superficie específica por adsorción de N2 al Li8SiO6 sintetizado y a los productos de 

las pruebas experimentales. 

3. Realizar estudios experimentales de la captura de sorción de CO2 a diferentes 

condiciones fisicoquímicas. 
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CAPÍTULO 2. EXPERIMENTACIÓN. 

 

2.1. Síntesis del Li8SiO6. 

 

En el presente trabajo, el Li8SiO6 se sintetizó por reacción en estado sólido utilizando el 

óxido de litio (Li2O, Sigma) y el óxido de silicio (SiO2, Merck) como reactivos. La reacción 

de síntesis planteada fue la siguiente: 

 

4Li2O + SiO2  → Li8SiO6 Reacción 2.1 

 

Se pesaron las cantidades estequiométricas de SiO2 y Li2O, un exceso de Li2O (15 % en 

peso) fue usado para reducir las pérdidas de litio ocasionadas por su sublimación. 

Enseguida, se mezclaron mecánicamente empleando un mortero hasta obtener partículas 

uniformes de tamaño pequeño. Es necesario mencionar que los reactivos se deben moler 

hasta tamaños de partícula pequeños y estar bien mezclados para maximizar el área de 

contacto y mejorar las propiedades de difusión 
[112, 113]

. Después de ello,  la mezcla se  

colocó en un crisol y se sometió a un proceso de calcinación a 800 
o
 C durante 8 horas.  

 

Adicionalmente, ortosilicato de litio (Li4SiO4) fue sintetizado para propósitos 

comparativos.  En este trabajo,  el Li4SiO4 fue también preparado por reacción en estado, 

usando óxido de silicio pirogénico (SiO2, Aldrich) y óxido de litio (Li2O, Sigma). En este 

caso, la relación molar Li/Si fue igual a 4.1/1. Para la síntesis del Li4SiO4, los polvos fueron 

mezclados mecánicamente y tratados térmicamente a 700 
o
C durante 6 horas. 

 

Las síntesis del Li8SiO6 y el Li4SiO4 se llevaron a cabo en una mufla Thermolyne 48000 

Furnace, con controlador digital de temperatura programable. Posteriormente, cada una de 

las muestras se volvió a moler por 45 minutos hasta obtener un polvo fino. 
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2.2. Método experimental para la determinación de la capacidad de sorción de CO2 en 

Li8SiO6 en presencia de humedad a presión atmosférica. 

 

En este trabajo se realizaron experimentos termogravimétricos, dinámicos e isotérmicos, en 

presencia de humedad relativa bajo atmósfera inerte (N2)  y de CO2.  

 

Los experimentos dinámicos se realizaron con objeto de conocer si la muestra de Li8SiO6 

captura CO2 de forma significativa en presencia de humedad. Los experimentos dinámicos 

realizados fueron: 

 

 Rampas de humedad relativa en atmósfera de N2 a distintas temperaturas: 30, 

50, 65, 70, y 80 
o
C. 

 Rampas de humedad relativa de CO2 a las siguientes temperaturas: 30, 40, 50, 60, 

70 y 80 
o
C.  

 Rampas de temperatura en atmósfera de N2 a distintos valores de humedad 

relativa: 20, 35, 40, 45, 60 y 80 % HR. 

 Rampas de temperatura en atmósfera de CO2 a distintos valores de humedad 

relativa: 30, 40, 60, y 80 % HR. 

 

Mientras que, los experimentos isotérmicos se realizaron con el propósito de 

determinar la capacidad de sorción de CO2 en el material. Se llevaron a cabo los 

siguientes experimentos:  

  

 Isotermas en atmósfera de CO2 a 40, 60 y 80 
o
C, cada una de estas temperaturas 

realizándose con 4 condiciones distintas de humedad: 20, 40, 60 y 80 % HR. 

 

Los experimentos fueron realizados en una termobalanza  de la marca TA Instruments, 

modelo Q5000SA, con cámara de control de humedad relativa, con un flujo 

volumétrico igual a 100 mL/min a presión atmosférica. 
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Para los experimentos dinámicos, en las rampas de humedad en atmósfera de CO2 y de N2, 

se varió el  porcentaje de humedad de 0 a 80 % HR por un lapso de tiempo de 320 minutos. 

Mientras que, para los experimentos de rampas de temperatura, se fue cambiando la 

temperatura desde los 30 a 80 
o
C a una velocidad de calentamiento de 1 

o
C/min.   

 

 

 

2.3. Método experimental para la determinación de la capacidad de sorción de CO2 en 

Li8SiO6 en atmósfera seca a alta presión. 

 

Para la determinación de la capacidad de sorción de CO2 en Li8SiO6 a presión moderada en 

atmósfera seca, se empleó un equipo Belsorp-HP instrument de la marca Bel-Japan basado 

en el método volumétrico.  

 

El método volumétrico se basa en la medición del cambio de volumen de gas en la muestra 

contenida en un sistema hermético, comúnmente una celda, en función de los parámetros 

termodinámicos de presión-volumen-temperatura (P-V-T). Con base en estas variables 

termodinámicas, el equipo  realiza los balances de masa de cada componente en la fase 

sólida y gaseosa en el equilibrio necesarios,  y con esta información obtiene los diagramas 

de sorción sólido-gas. 

 

El equipo empleado permite mantener un control de temperatura estable (desde 30 a 350 

o
C). Además, éste incluye un sistema de control que alimenta automáticamente, a través de 

un sistema de válvulas, la cantidad de gas necesaria a la celda  para alcanzar la presión 

parcial deseada. Dependiendo del sistema de sorción bajo estudio, el equipo puede tardar el 

tiempo que le sea necesario para alcanzar el equilibrio termodinámico para cada presión 

parcial programada. 

  

A continuación, se muestra el procedimiento experimental realizado para la obtención de 

cada uno de los diagrama de sorción Li8SiO6-CO2 en este trabajo: 
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Primero, se colocan aproximadamente 400 mg de muestra de Li8SiO6 en la celda de 

adsorción, y enseguida se conecta a la línea de alimentación del  equipo. Luego, se inyecta 

un flujo de gas de helio a alta presión, tomando la lectura de la presión en intervalos de 

tiempo de 30 minutos para probar fugas en la conexión que une la línea de alimentación del  

equipo y la celda de adsorción el sistema. Cuando la lectura de presión se mantiene estable 

durante un tiempo considerable, se asume que no hay fuga de gas en el sistema.  

 

Después de validar la prueba de fuga en el sistema, la celda es desgasada a 60 
o
C durante 4 

horas debido a que el material es sensible a la presencia de humedad y al CO2 presente en el 

medio ambiente.  Luego, se realiza la programación del procedimiento experimental y la 

alimentación de los parámetros termodinámicos en el software del equipo.  

 

Los experimentos de adsorción se realizaron a temperaturas entre 30 y 350 
o 

C desde 

presión atmosférica hasta 1 MPa. Para la corrección del comportamiento no ideal de gas de 

CO2 se emplearon los coeficientes de la ecuación del virial truncados al cuarto término. Los 

coeficientes viriales fueron calculados a partir de la base de datos del National Institute of 

Standards and Technology (NITS) de los Estados Unidos de América con su respectivo 

valor de temperatura a una presión máxima de 1 MPa.   

 

 

2.4. Técnicas empleadas para la caracterización de la fase de Li8SiO6  y de los 

productos de sorción del CO2. 

 

2.4.1. Difracción de rayos X. 

 

La técnica de difracción de rayos X por el método de polvos, también llamada ―método de 

Hull–Debye–Scherrer‖ en honor a quienes la desarrollaron, se aplica para la determinación 

de estructura cristalina, defectos, desorden cristalino, identificación de soluciones sólidas a 

través de la medida de los parámetros de red, medida del tamaño de cristal, identificación 

de fases, análisis cuantitativo de fases, etc. 
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El análisis de DRX por el método de polvos es la técnica más utilizada para el análisis 

cualitativo de mezclas cristalinas. Cada fase cristalina de una mezcla produce un 

difractograma o patrón de difracción de rayos X, y consiste de un conjunto de puntos con 

distinta intensidad y posición (distancia d o ángulo de Bragg θ). Cada material presenta una 

serie de posiciones e intensidades características que están registradas en los patrones de 

difracción de la Joint Committee of Powder Diffraction Standard (JCPDS).  

 

La intensidad de los picos de difracción puede variar dependiendo del método de 

preparación de la muestra, de las posibles orientaciones de cristal de ésta y de las 

condiciones instrumentales y de operación del equipo. 

 

Esta técnica fue utilizada en el presente estudio para determinar las fases cristalinas 

presentes en el material sintetizado y en las muestras obtenidas en los experimentos. Para 

tal fin, se utilizó un difractómetro de la marca Siemens modelo D5000, con una radiación 

Kα1 de cobalto (Co Kα1) con un voltaje de 34 kV e intensidad  de 30 mA.  

 

Los patrones de difracción fueron registrados y grabados en un intervalo de 2θ desde 10 a 

80° con un paso de 0.02°. Las fases presentes se identificaron con el programa Match y 

EVA, éste último se incluye en la paquetería del equipo. 

 

 

2.4.2. Adsorción en nitrógeno. 

 

La superficie específica de un material es una propiedad de importancia fundamental para 

el control de velocidad de interacción química entre sólidos y gases o líquidos. Entre más 

pequeña sea una partícula, ésta poseerá una mayor superficie específica, y por tanto, será 

mucho más reactiva.  

 

Este método de medición de la superficie específica implica la determinación de la cantidad 

de gas inerte, normalmente nitrógeno (N2 como adsorbato), requerido para formar una capa 

con un espesor mono molecular sobre la superficie de la muestra a una temperatura 
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criogénica. El área de la muestra se calcula luego utilizando el volumen de gas adsorbido y 

el diámetro promedio de la molécula de gas usada como adsorbato
 [114]

. 

 

La medición de la superficie específica se lleva a cabo utilizando una celda de vidrio, la 

muestra es desgasificada y enfriada en un baño de nitrógeno líquido, a la cual se admite la 

entrada de cantidades conocidas de nitrógeno gaseoso. La medición de la presión de gas y 

de los cambios de presión permite determinar la cantidad de gas requerido para formar una 

capa con un espesor mono molecular (monocapa) sobre la superficie de la muestra a una 

temperatura criogénica. Estos datos establecen también el volumen de gas que compone la 

monocapa, y en consecuencia el número de moléculas de N2. El modelo matemático más 

utilizado para determinar la superficie específica de muestras sólidas es el método BET, 

denominado así  en honor a sus desarrolladores Brunauer, Emmett y Teller 
[115]

.  

 

En este proyecto se determinó determinó la superficie específica del Li8SiO6 con un equipo 

de la marca Bel-Japan modelo Minisorp II a una temperatura de 77 K. La muestra fue 

previamente desgasificada a temperatura ambiente en una atmósfera de vacío durante 12 

horas. 

 

 

2.4.3. Análisis termogravimétrico.  

 

El análisis termogravimétrico (ATG ó TGA por sus siglas en inglés) se basa en la medición 

del cambio de masa en una muestra al variar la temperatura y/o tiempo.  Muestras de igual 

composición pueden exhibir diferentes comportamientos térmicos dependiendo de la 

preparación de las muestras. Existe diferencia al calentar un sólido en forma de cristales 

individuales, o como polvo o en masa. No es conveniente trabajar con grandes cantidades 

de masa, ya que se generan gradientes de temperatura en la muestra y por lo tanto el 

calentamiento no resulta homogéneo. La muestra, siempre que sea posible, se prepara de 

forma dispersa y uniforme en el contenedor, con lo que facilita una homogeneidad térmica 

y el desprendimiento de gases. Se puede trabajar en atmósferas de gases inertes, oxidantes o 

reductores.  
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En la Figura 2.1 se muestran distintas curvas obtenidas en un análisis termogravimétrico 

(ATG): 

 

 

Figura 2.1. Principales tipos de curvas termogravimétricas obtenidas en un ATG 
[99]

. 

 

 Tipo (i). La muestra no sufre descomposición con pérdida de productos volátiles en 

el intervalo de temperatura mostrado. 

 Tipo (ii). Una rápida pérdida de masa inicial es característica de procesos de 

desorción o secado. 

 Tipo (iii). Representa la descomposición de la muestra en un proceso simple. La 

curva se puede utilizar para definir los límites de estabilidad, determinar la 

estequiometría e investigar la cinética de las reacciones. 

 Tipo (iv). Se indica una descomposición multietapa con productos intermedios 

relativamente estables. Se pueden definir los límites de estabilidad del reactante y 

productos intermedios, y de forma más compleja la estequiometría la reacción. 

 Tipo (v). También indica una descomposición multietapa, pero los productos 

intermedios no son estables, y poca información se obtiene de la estequiometría de 

la reacción. 
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 Tipo (vi). Se observa una ganancia de masa como consecuencia de la reacción de la 

muestra con la atmósfera que la rodea. 

 Tipo (vii). El producto de una reacción con la atmósfera y su posterior 

descomposición a temperaturas más elevadas 
[114]

. 

 

Esta técnica fue utilizada en este trabajo para los experimentos dinámicos e isotérmicos de 

los sistemas Li8SiO6-CO2-H2O y  Li8SiO6-N2-H2O (sección 2.2),  y  para la identificación y 

cuantificación de las especies químicas formadas en dichas muestras experimentales. 

 

Para la identificación y cuantificación de productos, se utilizó un equipo termogravimétrico 

marca TA Instruments modelo Q500, el cual se trabajó en un intervalo de 30 a 900 °C, con 

velocidad de calentamiento de 5 °C/min. Se colocaron muestras con una masa no mayor de 

30 mg  en un crisol de alúmina y el análisis se llevó a cabo en atmósfera de nitrógeno.  

 

 

2.4.4. Microscopía electrónica de barrido. 

 

La microscopía electrónica de barrido permite obtener información microestructural y 

morfológica de los  materiales en un intervalo de medición desde micras a nanómetros. Este 

equipo utiliza un haz de electrones alineado por lentes condensadoras focalizado en un 

punto muy pequeño de la muestra a través de las lentes objetivas. Cuando el haz de 

electrones incidente interactúa con la muestra, se pueden emitir señales de electrones y de 

rayos X. Cuando se emiten electrones, se producen imágenes que proporcionan 

información sobre la morfología y microestructura de la muestra. Sin embargo, cuando se 

emiten rayos X, se obtiene la composición química del material. 

 

Los electrones que son conducidos a la muestra a través de la columna pueden a su vez 

producir electrones retrodispersados y secundarios, dependiendo del tipo de choques 

elásticos o inelásticos, respectivamente, que se produzcan. Los detectores ―recogen‖ estos 

electrones y los convierten en una señal que forma una imagen. La imagen consiste en 

millares de puntos de diversas intensidades que corresponden a la morfología de la muestra. 
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Las principales ventajas de la técnica del MEB son la alta resolución de las muestras (~ 1 

nm), la gran profundidad de campo que le da apariencia tridimensional a las imágenes y su 

la facilidad de la preparación de las muestras. A través de la técnica MEB se pueden 

realizar estudios de caracterización para distintos tipos de materiales (e.g. cerámicos, 

metálicos, polímeros, dispositivos electrónicos, biológicos, etc.) entre los que destacan: 

análisis morfológico superficial, determinación del tamaño de partículas, análisis elemental 

de la muestra y estudio de interfase de materiales. 

 

En el presente estudio, el tamaño de partícula y morfología de las muestras de Li8SiO6 

fueron determinadas por microscopía electrónica de barrido (MEB) en un equipo de la 

marca JEOL modelo JSM-6701F. Debido a que los materiales no son conductores, estás se 

colocaron sobre una película de grafito para darle propiedades conductoras a la muestra, y 

sobre ésta, las micrografías fueron tomadas a distintas amplificaciones sobre cúmulos de 

partícula específicos. 

 

 

2.4.5. Espectroscopia infrarroja. 

 

En este trabajo se empleó el método de Reflectancia Total Atenuada (RTA). La técnica de 

RTA es una técnica de muestreo utilizada en el IR. El componente principal en los aparatos 

de RTA es un cristal, el cual transmita la luz infrarroja con un alto índice de refracción. Los 

espectros de infrarrojos se obtienen poniendo la muestra en contacto con un cristal.   

 

En la Figura 2.2 se muestra el esquema de la técnica de espectroscopia de IR/RTA. 

Primero, la luz infrarroja entra al cristal, el cual permite una reflexión interna que crea una 

onda evanescente o tenue sobre la superficie del cristal que penetra a la muestra a una 

distancia corta (~ 1 μm). Esta onda se extiende a la muestra que se mantiene en contacto 

íntimo con el cristal, la cual finalmente registra el detector como el espectro de infrarrojo de 

la muestra.  
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Figura 2.2. Esquema de la técnica de espectroscopia de IR/RTA. 

 

La técnica de espectroscopia de infrarrojo (IR) permite la identificación de los grupos 

funcionales de un compuesto. Esto debido a que cuando una molécula absorbe radiación 

infrarroja, la vibración intramolecular con frecuencia igual a la de la radiación, aumenta en 

intensidad, lo que genera señales con frecuencias que corresponden a la vibración de un 

enlace específico. La región infrarroja abarca las regiones del espectro comprendidas entre 

los números de onda de 12,800 a 10 cm
-1

. El espectrómetro de IR/RTA permite la 

obtención de espectros en la región infrarroja de forma rápida y precisa. 

 

Para la caracterización por el método de espectroscopia de IR se utilizó un equipo de la 

marca Bruker modelo Alpha, haciendo 32 barridos por cada muestra en la zona del espectro 

infrarrojo (número de onda,  λ = 4000 a 400 cm
-1

) y con una resolución de 2 cm
-1

. 

 

 

 

 

 

 

 

 

onda evanescente  

radiación  detector  
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CAPÍTULO 3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN.  

 

 

3.1. Determinación de la capacidad de sorción de CO2 en Li8SiO6 en presencia de 

humedad a presión ambiental. 

 

3.1.1. Síntesis y caracterización del Li8SiO6. 

 

Se sintetizó el Li8SiO6 por reacción en estado sólido, a partir de los óxidos de litio y silicio. 

En la Figura 3.1, se muestra el difractograma de polvos del producto obtenido. El patrón de 

difracción fue comparado con la base de datos de la JCPDS. 

 

 

Figura 3.1. Patrón de difracción de rayos X de la muestra de Li8SiO6 sintetizada. 

 

Como se puede observar en la Figura 3.1, la muestra está constituida por cuatro diferentes 

compuestos. La fase que se encuentra en mayor proporción es el Li8SiO6, en mucha menor 

concentración se encuentran el ortosilicato de litio (Li4SiO4), el carbonato de litio (Li2CO3) 

y el óxido de litio (Li2O). De un estudio previo 
[87]

, se conoce que la presencia de las fases 
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Li4SiO4 y Li2CO3 en la muestra se debe a que el Li8SiO6 posee la propiedad de capturar 

CO2 a temperatura ambiental, dando lugar a los productos anteriormente mencionados.  

 

En la Figura 3.2 se muestra la isoterma de adsorción-desorción de N2 de la muestra de 

Li8SiO6 sintetizada. De acuerdo a la clasificación de la IUPAC 
[116]

, la isoterma obtenida es 

de tipo II, este comportamiento corresponde a los materiales no porosos. La superficie 

específica se determinó usando el método B.E.T,  obteniéndose un valor de 3.0 m
2
/g, este 

valor es relativamente pequeño, el cual es esperado debido al método de síntesis empleado. 

  

 

 

Figura 3.2. Isoterma de adsorción-desorción de N2 de la muestra de Li8SiO6 sintetizada. 

 

 

En la Figura 3.3, se muestran las micrografías del Li8SiO6 sintetizado. En la Figura 3.3A, se 

puede observar que el material está conformado por agregados de diversos tamaños, de 10 a 

30 µm. Mientras que, en la Figura 3.3B,  se aprecia que estos agregados están conformados 

por partículas en forma de hoja con un tamaño aproximado de 1 µm.  
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Figura 3.3. Micrografías de la muestra de Li8SiO6 sintetizada. 

 

3.1.2. Análisis termogravimétrico dinámico. 

 

3.1.2.1. Rampas de humedad relativa y de temperatura en atmósfera de N2. 

 

En la Figura 3.4 se muestran las rampas de humedad en atmósfera de N2 para los siguientes 

valores de temperaturas: 30, 50, 65, 70 y 80 
o 
C.  

 

 

Figura 3.4. Rampas de humedad relativa en atmósfera de N2 para diferentes valores de temperatura.  

(A) (B) 
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En la primer etapa del experimento, 0-80 % HR, se observa que las curvas de humedad se 

mantienen sin aumento de peso hasta un valor cercano al 15 % HR. A partir de este valor  y 

hasta al cierre final de esta etapa (80 % HR),  se observa que la ganancia en peso se 

aumenta a medida que la temperatura se incrementa, siendo la curva de 30 
o
C la más lenta y 

la de 80 
o
C la más rápida.    

 

Durante la segunda etapa, 80-0 % HR, se registraron las ganancias máximas en peso; 

siendo la de 80 
o
C  la más alta con 29.8 %, mientras que la menor fue para curva a 30 

o
C 

con 7.9 %.  Sin embargo, estos valores no se mantuvieron al final de la segunda etapa del 

experimento (0 % HR). Tomando como referencia la curva a 80 
o
C, ésta mostró una 

ganancia final en peso de 12.6 %, valor que se encuentra muy por debajo de la ganancia 

máxima en peso (29.7 %). Adicionalmente, la menor ganancia final en peso la obtuvo la 

curva de 50 
o
C, con 4.3%. Las pérdidas de peso registradas durante la segunda etapa 

experimental, sugieren fuertemente que el proceso de sorción de agua en Li8SiO6 es 

parcialmente reversible, cuya interacción adsorbente-adsorbato es débil. De estudios 

previos 
[17, 45, 63, 96-98]

,  se conoce que estas pérdidas de peso corresponden a la desorción 

física de agua sobre la superficie del material, también fenómeno conocido como 

fisisorción. Sin embargo, esto no indica que al final del experimento toda el agua 

―fisisorbida‖ se haya liberado
 [63]

. Por lo tanto, el peso final registrado para cada curva está 

asociado tanto al remanente de agua fisisorbida, como a la formación de especies 

hidroxiladas en el cerámico, principalmente de grupos silanoides (SiO4-n(OH)n) y de 

enlaces Li-OH. 

 

Con el fin de analizar con más detalle el comportamiento de las curvas de sorción, se 

graficó la derivada del peso en función del tiempo (d%peso/dt) para cada una de ellas 

(Figura 3.5). La línea punteada horizontal representa el eje de las ―x”. Se observa que a 

humedades relativas bajas, menores al 50 % (t ≤ 100 min), la velocidad de sorción de H2O 

se favorece a medida que la temperatura baja. Se tiene que la curva a 30 
o
C es la primera en 

registrar un pico, lo cual indica un cambio significativo en la velocidad de sorción (82.4 

min). Mientras que, la curva a 80 
o
C es la última en presentarlo (131.6 min). A pesar de que 
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la velocidad de adsorción de H2O se favorece al bajar la temperatura, la ganancia en peso 

(valor máximo de la derivada) se incrementa a medida que se aumenta la temperatura, lo 

cual se puede apreciar con mayor claridad al final de la etapa de sorción (160 min, 80 % 

HR).  

 

 

Figura 3.5. Derivada del peso en función del tiempo (d%peso/dt)  de los termogramas 

dinámicos de Li8SiO6 en atmósfera de H2O-N2.  

 

 

Para las curvas de desorción (cambio de signo de la derivada), se observa que a medida que 

se aumenta la temperatura se acelera la evaporación del agua. La curva a 80 
o
C es la 

primera en registrar un pico de desorción (267.4 min), mientras que la de 30 
o
C es la última 

en presentarla (~ 320 min). Asimismo, puede verse que la pérdida de peso por desorción de 

H2O se aumenta en función de la temperatura (valor máximo de la derivada).  

 

Por otro lado,  se realizaron rampas de temperatura  en atmósfera de N2 para los siguientes 

valores de humedad relativa: 20, 40, 60 y 80 % HR (Figura 3.6).  
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Figura 3.6. (A) Rampas de temperatura en atmósfera de N2 para diferentes valores de humedad y  

(B) Acercamiento de las rampas de temperatura a 20 y 40 % HR. 

 

De la Figura 3.6A puede verse que la ganancia en peso aumenta conforme se incrementa la 

temperatura. La máxima ganancia de peso fue para la curva de 80 % HR (33.3 %),  

mientras que la curva de 20 % HR mostró la ganancia mínima (0.7 %). Dicho resultado era 

de esperarse debido a que a mayor humedad en la atmósfera, el cerámico posee mayor 

cantidad de especies hidroxiladas en su superficie, las cuales promueven la captura del 

CO2.  

 

Por otro lado, en la Figura 3.6B, se muestra una amplificación de la zona que se representa 

a través del recuadro con línea punteada de la Figura 3.6A. En este gráfico se observa que 

la rampa de temperatura a de 40 % HR muestra un comportamiento diferente al de las 

demás curvas. Con el fin de elucidar el comportamiento en esta zona, se realizaron dos 

rampas de temperatura más a 35 y 45 % HR (Figura 3.7). Al trabajar a humedades entre 35 

y 45 % HR, se presenta dos puntos de inflexión durante la etapa de calentamiento (de 0 a 

80 
o
C). Por ejemplo, para la rampa de temperatura a 35 % HR se observa que la primera 

inflexión se presenta a los 58 
o
C con una ganancia en peso de 0.6 %; enseguida, a una 

temperatura de 66.8 
o
C  se presenta una segunda inflexión con una disminución al 0.3 % en 

peso. Además, se observa que la curva de 45 % HR no muestra segunda inflexión (pérdida 

de peso), lo cual muy probablemente, se pudiera presentar a una temperatura  mayor a los 

80 
o
C.  
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Figura 3.7. Rampas de temperatura en atmósfera de N2 a humedades bajas.   

 

Las pérdidas de peso que se observan a partir de los puntos inflexiones máximos hasta los 

mínimos en función de la temperatura (indicados por medio de una flecha) están asociadas 

a procesos de desorción física del agua, ya que se muestra que a medida que se aumenta la 

temperatura se favorece la evaporación del agua, la cual previamente fue adsorbida en el 

cerámico de forma física y/o química. Asimismo, se tiene que a medida que se aumenta la 

humedad relativa, la temperatura a la cual se comienza la desorción física se incrementa 

(máximos); siendo la rampa de 35 % HR la primera (58 
o
C) y la de 45 % HR la última (75 

o
C) en presentar la inflexión. Lo anterior tiene congruencia, ya que a valores más altos de  

humedad, se necesita mayor energía y tiempo para evaporar  el agua fisisorbida en el 

cerámico.  

 

Al finalizar el proceso de desorción se observan valores de inflexión (mínimos). Para las 

isotermas a 35 y  40 
o
C, se presentan los mínimos a una temperatura igual a 68.8 y 73.7 

o
C, 

respectivamente. Estos valores posiblemente están relacionados con la ganancia en peso de 

agua químicamente adsorbida en el cerámico. Esto conlleva a la formación de especies 

química (e.g. hidroxilos superficiales), los cuales no pueden ser desorbidos y/o 

descompuestos en el intervalo de temperatura experimental.  
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3.1.2.2. Rampas de humedad relativa y de temperatura en atmósfera de CO2. 

 

En la Figura 3.8A se muestran las rampas de humedad en CO2 a diferentes temperaturas. 

Inicialmente, durante la primer etapa del experimento (0-80 % HR), la ganancia en peso de 

las curvas de humedad en CO2 se incrementan como función de la temperatura. 

Posteriormente, al final de la  segunda etapa del experimento (80-0 % HR) se registró la 

ganancia en peso máxima; siendo la curva de 80 
o
C la que presenta el mayor valor (40.1 

%), mientras que curva de 30 
o
C es la que muestra la menor ganancia (11.5 %).   

 

Adicionalmente, se realizaron rampas de temperatura a 30, 40, 60 y 80 % HR en atmósfera 

de CO2 (Figura 3.8B). Dichas curvas muestran un comportamiento similar a las rampas de 

humedad. En ambos experimentos, la ganancia en peso de CO2 y H2O en el Li8SiO6 se 

favorece con un incremento de la temperatura y/o humedad.   

 

 

  

Figura 3.8. (A) Rampas de humedad y (B) Rampas de temperatura del sistema Li8SiO6-CO2-H2O a presión 

atmosférica.  
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Li8SiO6-N2-H2O (Figura 3.9). A diferencia de las rampas de humedad del sistema  Li8SiO6-

N2-H2O, las curvas del sistema Li8SiO6-CO2-H2O no registraron pérdidas de peso durante 
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isotermas a 80 
o
C, se observa claramente que la ganancia en peso final del sistema Li8SiO6-

CO2-H2O (40.1 %) es mayor en comparación a la del sistema Li8SiO6-N2-H2O (12.6 %), lo 

cual equivale a una amplia diferencia en peso igual a 27.5 %. En la Tabla 3.1 se muestran 

las diferencias de las ganancias en peso finales de las rampas de humedad entre los sistemas 

Li8SiO6-CO2-H2O y Li8SiO6-N2-H2O  a las distintas temperaturas realizadas.  

 

 

Figura 3.9. Comparación  entre las rampas de humedad de los sistemas: 

Li8SiO6-CO2-H2O y Li8SiO6-N2-H2O a 80 y 30 
o
C. 

 

Tabla 3.1. Diferencia de las ganancias en peso finales entre las rampas de humedad de 

Li8SiO6-CO2-H2O y Li8SiO6-N2-H2O a diferentes temperaturas. 

Temperatura 

(oC) 

Ganancia en peso final del 

sistema Li8SiO6-CO2-H2O 

Ganancia en peso final del 

sistema Li8SiO6-N2-H2O 

Diferencia de la 

ganancia en peso 

30 11.4 7.3 4.1 

40 14.2 5.3 8.9 

50 17.4 4.4 13 

60 22.1 9.1 13 

70 27.2 6.3 20.9 

80 40.1 12.6 27.5 
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Los resultados anteriores evidencian que la presencia de humedad mejora la adsorción 

(física y/o química) del CO2 en el Li8SiO6. Lo anterior coincide con estudios previos en la 

literatura, 
[45, 63, 97, 98]

, en los cuales se muestra que  la presencia de humedad favorece la 

capacidad de captura de CO2 en los cerámicos de litio a bajas temperaturas (30-100 
o
C). 

Esto es sumamente relevante, ya que se ha reportado previamente que el Li8SiO6 no captura 

más del 1 % de su peso de CO2 en condiciones secas a bajas temperaturas (Figura 1.12).  

 

Se puede suponer que, una vez que la superficie del cerámico se encuentra parcial o 

completamente hidroxilada,  la temperatura pueda influir en los procesos de captura de CO2 

en el Li8SiO6, dando lugar a las siguientes reacciones: 

 

Li8SiO6 + H2O → Li8SiO6 (superficialmente hidroxilado) Reacción 3.1 

Li8SiO6(superficialmente hidroxilado) + 2 CO2 → Li4SiO4 + 2 Li2CO3 Reacción 3.2 

Li8SiO6(superficialmente hidroxilado) + 3 CO2 → Li2SiO3  + 3 Li2CO3 Reacción 3.3 

Li8SiO6(superficialmente hidroxilado) + 4 CO2 → SiO2  + 4 Li2CO3 Reacción 3.4 

 

 

Estas reacciones muestran que el Li8SiO6 puede ser capaz de reaccionar con diferentes 

cantidades de CO2, produciendo Li2CO3 y diferentes fases secundarias de litio: Li4SiO4, 

Li2SiO3 y SiO2. Adicionalmente, se conoce por estudios previos 
[44, 46, 47, 90, 106-111] 

que el 

Li4SiO4 reacciona con el CO2 a temperatura ambiente en condiciones de humedad. 

Mientras que en otro trabajo
 [63]

, se muestra que el Li2SiO3 mejora significativamente sus 

propiedades de captura CO2 en presencia de humedad a temperaturas bajas (30-80 
o
C). Por 

lo tanto, la formación de estas dos fases puede mejorar la captura de CO2.    
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3.1.2.3. Caracterización de los productos de la sorción de CO2. 

 

Algunos de los productos de las rampas de humedad de CO2 fueron analizados por 

espectroscopia infrarroja (IR) con el fin de determinar los enlaces de especies químicas  

formadas (Figura 3.10). Como era de esperarse, se mostraron bandas de vibración que 

sugieren fuertemente la formación del Li2CO3 (863, 1436 y 1477 cm
-1

) 
[45, 63, 99]

. Asimismo, 

se registraron bandas asociadas al enlace Si-O (732 y 476 cm
-1

), resultado de la 

hidroxilación superficial de la muestra 
[45, 63, 99]

.   Cabe mencionar que las bandas 

localizadas a 863 cm
-1

 y 476 cm
-1

 se atribuyeron al Li2CO3 y al enlace Si-O, 

respectivamente. Sin embargo, la banda a 863 cm
-1

 se superpone con una asociada al enlace 

O-Si-O
-
; mientras que, la banda a 476 cm

-1
 se traslapa con una relacionada con el enlace Li-

O 
[117]

.  

 

De forma general, se puede observar que no existe una diferencia significativa entre las 

intensidades de las bandas de vibración de los espectros de cada una de las muestras. Una 

posible explicación a ello podría deberse a que la medición de IR se hizo tiempo después de 

haber terminado el proceso de medición de captura de CO2, y es probable que durante este 

lapso de tiempo las muestran hayan capturado CO2 de la atmósfera, dificultando la 

medición cuantitativa de las intensidades del IR, más no la identificación de las especies 

químicas. 

 

Después de la caracterización por IR, a estas muestras se les realizó análisis 

termogravimétrico en atmósfera de N2. En la Figura 3.11 se presentan los termogramas de 

descomposición de los productos de los experimentos de las rampas de humedad en CO2 a 

30, 50 y 80 
o
C y la derivada del peso con respecto a la temperatura para los mismos.  
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Figura 3.10. Espectros de IR de productos de las rampas de humedad de 

Li8SiO6 usando CO2 como gas de arrastre a 30, 50 y 80 
o
C. 

 

 

 

En la  Figura 3.11A,  se puede observar que la pérdida de peso y la velocidad de 

descomposición (pendiente de la curvas) se incrementan como función de la temperatura a 

lo cual se realizaron los experimentos. Esto es congruente con el comportamiento de las 

rampas de humedad en atmósfera de CO2 previamente descrito (Figura 3.8).   
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Figura 3.11. (A) Termogramas de descomposición de los productos de las rampas de humedad en 

CO2 a 30, 50 y 80 
o
C. (B) Derivadas del peso con respecto a la temperatura para los mismos 

termogramas. 
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Además, en la Figura 3.11B se puede observar claramente 3 pérdidas en peso:  

 

(a) Estas pérdidas en peso están asociadas al agua adsorbida superficialmente en el 

cerámico (fisisorción).  

 

(b) Por estudios previos 
[96-98]

 se conoce que estas pérdidas en peso corresponden a la 

deshidroxilación superficial del litio y/o el silicio.  Con base en los valores de energía de 

enlace del Li-OH (427 kJ/mol) y/o Si-OH (452 kJ/mol) 
[17]

, se puede asumir que las 

pérdidas en peso registradas entre 300 y 360 
o
C están asociadas a la descomposición 

térmica de los enlaces Li-OH; mientras que, las pérdidas entre 360 y 550 
o
C corresponden a 

la de los enlaces Si-OH (silanoles). Por ejemplo, tomando como referencia la curva a 80 
o
C 

(ver acercamiento), se puede observar que a 340 
o
C se presenta la deshidroxilación de litio 

superficial (Li-OH), mientras que a 420 
o
C  se corresponde la descomposición de los 

silanoles. 

 

 (c) Por estudios previos 
[17, 45,  63,  96-98]

, se sabe que las reacciones de descomposición del 

Li2CO3 se encuentran en un intervalo de temperatura de 600-900 
o
C. Por lo tanto, los 

resultados sugieren contundentemente que los decrementos en esta zona corresponden a la 

descomposición del Li2CO3. 

 

Con el fin de conocer qué procesos de descomposición se presentan más allá de 900 
o
C, se 

realizaron una serie de experimentos de descomposición térmica desde 30 hasta 1000 
o
C 

para  la isoterma a 80 
o
C a tres diferentes humedades: 20, 60 y 80 % HR. En la Figura 3.12, 

se muestran las derivadas del peso con respecto a la temperatura de los termogramas de los 

experimentos anteriormente mencionados. En el  intervalo de temperatura entre 900 y 980 

o
C, se observaron nuevas pérdidas de masa. Tomando como referencia las isotermas a 80 

o
C a 20% y 80% HR (acercamiento de la Figura 3.12), se registraron pérdidas en peso a 924 

y 943 
o
C, respectivamente. Estos picos podrían estar asociados al Li4SiO4, debido a que la 

descomposición de este cerámico se encuentra por arriba de los 900 
o
C 

[17, 118]
.  
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Figura 3.12. Derivadas del peso con respecto a la temperatura de los termogramas de 

descomposición de los productos de la isoterma en CO2  a 80 
o
C a diferentes humedades relativas. 

 

 

Con el fin de corroborar los productos de reacción del sistema Li8SiO6-CO2-H2O, se realizó 

un experimento isotérmico a 60 
o
C y 80 % HR. La muestra fue caracterizada por DRX 

antes y después del experimento (Figura 3.13). Como era de esperarse, se  identifica la 

presencia de Li2CO3 y del Li4SiO4. Se puede observar que, la intensidad de los picos del 

Li2CO3 después del experimento, aumentó significativamente en comparación a los de la 

muestra original. Asimismo, en la Figura 3.13B se observa una reducción de la intensidad 

de los picos asociados al Li8SiO6 y la aparición de otros nuevos correspondientes al  

Li4SiO4.   
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Figura 3.13. Difractogramas de la muestra de Li8SiO6: (A) antes y (B) después del experimento isotérmico a 60 

o
C-80 % HR en atmósfera de H2O-CO2. 

 

Por lo tanto, se corrobora que el Li8SiO6 reacciona con el CO2 a temperaturas bajas (30-80 

o
C) de acuerdo a la reacción 3.2, lo cual da lugar a la formación de Li2CO3 y del Li4SiO4. 

Sin embargo, se conoce que el Li4SiO4 reacciona con el CO2 a temperaturas entre 30 y 80 

o
C en condiciones de humedad 

[17, 59, 84, 96]
. La presencia del Li4SiO4 podría modificar las 

propiedades de captura de CO2 del sistema de reacción bajo estudio de la siguiente manera: 

  

Li4SiO4 + H2O → Li4SiO4 (superficialmente hidroxilado) Reacción 3.5 

Li4SiO4(superficialmente hidroxilado) + CO2 → Li2SiO3 + Li2CO3  Reacción 3.6 

 

 

Por tal razón, se evalúo el proceso de quimisorción del CO2 en Li4SiO4 a 65 
o
C variando la 

HR (Figura 3.14). Se puede ver que el Li4SiO4 solamente obtuvo una ganancia en peso de 

cercana a los 2.5 %, lo cual sugiere fuertemente que el Li4SiO4 está reaccionando con el 

CO2 sólo a nivel superficial. Con base en este resultado, se asume que, en condiciones de 

humedad, un mol de Li8SiO6 reacciona sólo con 2 moles de CO2 en el intervalo de 

temperatura entre 30 y 80 
o
C  a presión atmosférica (reacciones 3.1 y 3.2).  
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Figura 3.14. Rampa de humedad del Li4SiO4 en atmósfera de CO2 a 65 
o
C. 

 

 

Los resultados obtenidos muestran que el proceso de captura de CO2 en Li8SiO6 en 

presencia de humedad es similar a aquellos que han sido observados para otros cerámicos 

de litio 
[17, 45, 46, 55, 63, 87, 82]

. En estos materiales, el proceso de quimisorción de CO2 se lleva a 

cabo mediante dos procesos. Inicialmente, el Li8SiO6 produce sitios activos producto de la 

hidroxilación del cerámico (reacción 3.1), y posteriormente la superficie del cerámico 

reacciona con el CO2 (reacción 3.2), lo cual produce una capa de Li2CO3 y Li4SiO4 que 

recubre al Li8SiO6, proceso que llamaremos como quimisorción directa del CO2 en la 

superficie. Aunque el Li4SiO4 producido tiene la capacidad de seguir capturando CO2  a 

temperatura ambiente y en presencia de humedad 
[17, 59, 84, 96]

, éste solamente reacciona con 

el CO2 a nivel superficial (Figura 1.10).  
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3.1.3. ANÁLISIS TERMOGRAVIMÉTRICO ISOTÉRMICO. 

 

 

3.1.3.1. Isotermas de CO2 a diferentes humedades relativas. 

 

Con el propósito de elucidar el proceso de quimisorción del CO2 en el Li8SiO6 en presencia 

de vapor de agua, se realizaron isotermas de CO2 40, 60 y 80 
o
C a diferentes valores de 

humedad relativa (Figura 3.15).  

 

Para todas las isotermas, el incremento de peso es proporcional a la humedad, las 

condiciones de humedad máxima (80 % HR) fueron las que obtuvieron las máximas 

ganancias en peso, como era de esperarse. Además, se observa que a medida que se 

aumenta la temperatura, la ganancia en peso se incrementa,  lo cual es congruente con los 

resultados obtenidos previamente (Figura 3.8). Por lo tanto, se asume que a medida que 

aumenta la temperatura y la humedad se favorece la quimisorción del CO2 en el Li8SiO6.  

 

Posteriormente, se realizaron descomposiciones térmicas a los productos de sorción de las 

isotermas de CO2 (Figura 3.16). Como era de esperarse, se observa que las pérdidas de peso 

asociadas al Li2CO3 (la cual está representada por las bandas con líneas punteadas) son 

proporcionales a la humedad.  

 

Con base en los resultados, se infiere que la humedad influye significativamente en la 

quimisorción de CO2 a través de la formación de especies hidroxiladas, Li-OH y silanoles 

(Si-OH), principalmente, las cuales activan o catalizan la superficie del cerámico y, al 

ponerse en contacto con CO2, promueven la formación del Li2CO3.  
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Figura 3.15. Isotermas en atmósfera de CO2 a 

diferentes humedades relativas. 

 

 

 

Figura 3.16. Descomposiciones térmicas de las  

isotermas de sorción de CO2 
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Por otro lado, con el fin de corroborar que la influencia de humedad favorece la 

quimisorción de CO2, se realizaron espectros de IR a los productos de sorción de CO2 de 

las isotermas de 80 
o
C. 

 

En la Figura 3.17 se observa que prácticamente no se presenta la banda asociada al enlace 

OH
-
 (3100-3200 cm

-1
). Además, se puede ver que medida que aumenta la humedad, se 

favorece el crecimiento de las bandas de vibración relacionadas con el Li2CO3 (863, 1436 y 

1477 cm
-1

), así como el de las bandas asociadas al enlace Si-O (476 y 732 cm
-1

). El anterior 

resultado muestra que existe una proporción directa entre la cantidad de especies 

hidroxiladas y la cantidad de Li2CO3 formado. Por lo tanto, se corrobora la hipótesis de que 

la presencia de humedad promueve la quimisorción del CO2. 

 

 

 

Figura 3.17. Espectros de IR de los productos de la isoterma de sorción de 

CO2 a 80 
o
C a diferentes valores de humedad. 
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3.1.3.2. Cuantificación  de la capacidad de sorción de CO2 en el Li8SiO6. 

 

Con la finalidad de identificar las pérdidas de peso asociadas al Li2CO3, y posteriormente 

determinar la capacidad de captura de CO2 en el Li8SiO6, se graficaron las derivadas de las 

pérdidas del porcentaje en peso en función de la temperatura (d%/dt) de los termogramas de 

la Figura 3.16. A continuación, en la Figura 3.18  se limita a mostrar las derivadas de las 

pérdidas de peso en función de la temperatura de las descomposiciones térmicas de los 

productos de las isotermas a 60 
o
C a distintas humedades relativas. 

 

 

Figura 3.18. Derivadas del peso con respecto a la temperatura de los 

termogramas de la Figura 3.16B. 

 

De la figura anterior,  se identifican 4 zonas asociadas a los siguientes procesos: 

  

a) Secado de la muestra. En el intervalo de temperatura de 30 a 275 
o
C se registran las 

pérdidas de peso asociadas a la adsorción física del agua  (fisisorción). Se observan 

decrementos de peso considerables entre 30 a 120 
o
C, los cuales son atribuidos a la 

evaporación superficial del agua. Adicionalmente, las intensidades de los picos 

aumentan en función de la humedad, siendo la máxima para la isoterma a 80 % HR 

y la mínima para 20 % HR.  
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b) Deshidroxilación superficial. En el intervalo de temperatura de 275 a 618 
o
C se 

observan las pérdidas de peso de las especies hidroxiladas y silanoles. Como se 

mencionó en la sección 3.2.1.3, el primer decremento se atribuye a la 

descomposición térmica de la hidroxilación del litio, mientras que el segundo 

corresponde a la deshidroxilación de los silanoles (Si-OH). 

 

c) Descarbonatación. En el intervalo de temperatura de 600 a 900 
o
C se registran la 

descomposición térmica del Li2CO3. Del gráfico anterior, se observa que la 

intensidad de los picos asociados al proceso de  descarbonatación es 

significativamente mayor que a los que se registraron en las demás zonas.  

Adicionalmente, la intensidad de estos picos aumentan a  medida que la humedad lo 

hace. Esto es congruente con la tendencia de la ganancia en peso de isotermas de la 

Figura 3.15B.  

  

d) Descomposición térmica del Li4SiO4. Finalmente,  por arriba de los 900 
o
C se 

observan las pérdidas de peso atribuidas a la descomposición térmica del Li4SiO4. 

La intensidad de los picos en esta zona son los de menor proporción, lo cual sugiere 

fuertemente que la descomposición térmica del Li4SiO4 ocurre sólo a  nivel 

superficial. 

 

En la Figura 3.19, se muestra la cantidad de CO2 liberado para cada grupo de isotermas a 

distintas humedades relativas. Para ello, se tomó en cuenta la cantidad de CO2 liberado en 

la etapa de descarbonatación del material (zona c), la cual está asociada a la captura 

química del CO2.  De forma general, se puede ver que el proceso de quimisorción del CO2 

en el Li8SiO6 se favorece a medida que aumenta la humedad en este intervalo de 

temperatura. Este resultado indica que, bajo condiciones de humedad, el Li8SiO6 es capaz 

de alcanzar una ganancia en peso de hasta 35.1 % (8.0 mmol de CO2 / g de Li8SiO6), lo cual 

corresponde a una eficiencia igual al 35.8% con respecto a la capacidad máxima teórica 

(22.3 mmol de CO2/ g de Li8SiO6) 
[105]

.  
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Figura 3.19. Porcentaje en peso de CO2 capturado para cada isoterma en función de la 

humedad relativa. Nota: Las curvas en líneas punteadas se leen en el eje de la derecha. 

 

 

Con base en los resultados anteriores, se tiene que la quimisorción de CO2 en el Li8SiO6 a 

bajas temperaturas (40-80 °C) se mejora significativamente por la presencia de humedad, 

ya que estudios previos reportan que, a presión atmosférica, el Li8SiO6 puro y Li8SiO6 

dopado con K2CO3 y Na2CO3 sólo capturan  ~ 1 mmol de CO2/g  en el mismo intervalo de 

temperatura 
[88]

. Mientras que, a presión atmosférica, el Li8SiO6 sólo puede capturar  más 

de 6 mmol de CO2/g a  temperaturas superiores a 500 º C (Figura 1.12).   Por lo tanto, el 

efecto de la humedad mejora significativamente la captura de CO2 a través de la formación 

de especies hidroxiladas  sobre la superficie del cerámico, principalmente de enlaces Li-OH 

y de silanoles, las cuales favorecen la reactividad de CO2 de las superficies activadas. 
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3.2. Determinación de la capacidad de sorción de CO2 en atmósfera seca a 

alta presión. 

 

3.2.1. Síntesis y caracterización del Li8SiO6. 

 

Se realizaron un conjunto de isotermas a temperaturas bajas y moderadas (entre 30 y 350 

o
C) en atmósfera de CO2 en condiciones de sequedad.  Para tal propósito, el Li8SiO6 fue 

sintetizado nuevamente por reacción en estado sólido usando óxido de silicio (SiO2, Merck) 

y óxido de litio (Li2O, Aldrich). Adicionalmente, el ortosilicato de litio (Li8SiO6) fue 

sintetizado para propósitos comparativos.   

 

En la Figura 3.20 se muestra el difractograma de los polvos sintetizados de: (A) Li8SiO6 y 

(B) Li4SiO4. Como se puede ver en la Figura 3.20-A, los polvos de Li8SiO6 están 

constituidos por cuatro fases: Li8SiO6, Li4SiO4, Li2CO3 y Li2O. Siendo el Li8SiO6 el 

compuesto que está en mayor proporción y, en mucha menor, se encuentran el Li4SiO4, 

Li2CO3 y Li2O. Por otro lado,  en la Figura 3.20B se observa que el Li4SiO4 se obtiene casi 

puro, con impurezas de Li2CO3 en muy baja concentración. 

 

 

  

Figura 3.20. Patrón de difracción de los polvos sintetizados de: (A) Li8SiO6 y (B) Li4SiO4. 
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En la Figura 3.21 se muestra la isoterma de adsorción-desorción de la muestra de Li8SiO6 

sintetizado. De acuerdo a la clasificación de la IUPAC
 [116]

, la muestra presentó una 

isoterma de tipo II, lo cual es indicativo de que el Li8SiO6 es un material no poroso. A partir 

de la isoterma obtenida, se empleó el método BET para determinar la superficie específica 

del Li8SiO6.  El valor obtenido fue de 1.2 m
2
/g, este valor es relativamente pequeño, el cual 

era de esperarse debido al método de síntesis utilizado (reacción en estado sólido). 

 

Por otra parte, en la Figura 3.22 se muestra la micrografía de la muestra de Li8SiO6 

sintetizada. El tamaño promedio de las partículas es de 10-20 µm, lo cual es consistente con 

el método de síntesis usado (reacción en estado sólido). La superficie es corrugada,  con 

partículas densificadas en forma de hojuelas. Esta morfología coincide con un reporte 

previo publicado en la literatura 
[87]

.   

 

 

  

Figura 3.21. Curva de adsorción-desorción en N2 

de la muestra de Li8SiO6.  

Figura 3.22. Micrografía de la muestra de Li8SiO6. 
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3.2.2. Isotermas de sorción de CO2 a alta presión. 

 

Después de la caracterización estructural y microestructural, el material fue sometido a 

pruebas de adsorción isotérmicas (30-350 
o
C) empleando un equipo volumétrico (HP Bel –

Japan) con el fin de determinar su capacidad de sorción de CO2 en atmósfera seca a alta 

presión (hasta 1200 kPa, 174 psi).  

 

En la Figura 3.23 se muestran las isotermas de sorción de CO2 en Li8SiO6 a diferentes 

temperaturas (30-350 
o
C) y altas presiones (5-1000 kPa) en atmósfera seca. A 30 

o
C, la 

sorción de CO2 fue considerablemente baja (0.2 mmol/g). Sin embargo, a 100 
o
C la sorción 

de CO2 aumentó hasta 2.45 mmol/g. Cabe mencionar que el CO2 capturado, en este 

intervalo de temperatura, es sustancialmente mayor a lo observado en trabajos anteriores 

para el sistema Li8SiO6-CO2 a presión atmosférica 
[87]

. De hecho, en el mejor de los casos, 

el proceso de captura de CO2 comenzó a temperaturas superiores a los 300 ºC. Por lo tanto, 

el efecto de presión favorece significativamente la sorción de CO2 en el Li8SiO6, ya sea de 

tipo física (fisisorción) y/o química (quimisorción). 

 

 

Figura 3.23. Curvas de sorción de CO2 en Li8SiO6 en atmósfera seca a 

alta presión a diferentes temperaturas. 
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A temperaturas entre 150 y 250 ºC, la sorción de CO2 disminuyó en función de la 

temperatura, desde 1.9 a 1.1 mmol de CO2/g. Este comportamiento sugiere que el proceso 

de captura de CO2 está controlado por un proceso de adsorción de tipo físico, donde el 

equilibrio de adsorción del sistema CO2-Li8SiO6 se desplaza en función de la temperatura. 

Estas isotermas de capturan CO2 en dos etapas diferentes. Inicialmente, a presiones 

cercanas a la atmosférica (~100 kPa), el Li8SiO6 captura cantidades significativas de CO2. 

Este proceso de captura de CO2 debe estar asociado al proceso de quimisorción de CO2 

sobre las superficies de las partículas Li8SiO6, en donde se producen Li2CO3 y diferentes 

fases secundarias de litio (ver reacciones 1.1-1.3). Luego, a presiones más altas (100-1000 

kPa) esta isotermas presentan ligeros incrementos, los cuales pueden ser atribuidos a algún  

tipo de adsorción física de CO2 sobre la capa externa, en el cual el equilibrio de adsorción 

se favorece por el incremento de la presión.   

 

A temperaturas por encima de los 250 
o
C, la captura de CO2 se favoreció a medida que se 

incrementó la temperatura. Para las isotermas a 300 y 350 º C, la captura de CO2 obtenida 

fue de 4.1 y 6.8 mmol/g, respectivamente. En comparación a las isotermas a baja 

temperatura, las curvas a 300 y 350 ºC mostraron una captura de CO2 significativa. En estas 

últimas, se observa que cerca de la mitad del CO2 que capturaron se obtuvieron a presiones 

inferiores a los 100 kPa; mientras que la otra mitad,  se alcanzó hasta los 1000 kPa. La 

capacidad de captura obtenida a presiones inferiores a los 100 kPa se debe a procesos de 

quimisorción del CO2 en el Li8SiO6. Mientras que, en el intervalo de presión entre 100 kPa 

y 1000 kPa, el valor de la captura de CO2 corresponde a procesos de fisisorción.  

 

Adicionalmente, a presiones superiores a 100 kPa, se puede ver que el valor de las 

pendientes de las isotermas mayores a los 250 
o
C, son más altas en comparación a las 

curvas a más baja temperatura. De hecho, la isoterma a 100 ºC tiene una pendiente cercana 

a cero, lo cual indica que, independientemente de la cantidad de CO2 que se alimenta al 

sistema, la muestra mantiene una capacidad de captura de CO2 constante, lo que sugiere 

claramente que se alcanzó la saturación de la muestra.  
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Por otra parte, con el fin de ver más claramente el efecto de la alta presión sobre la 

fisisorción y quimisorción del CO2 en el Li8SiO6, se compararon las curvas de sorción del 

CO2 de las isobaras a 100 y 1000 kPa como función de la temperatura (Figura 3.24).  Del 

gráfico anterior, se observa que la capacidad de captura de CO2 de tipo física (área 

sombreada) se favorece por el incremento de la presión sólo a temperaturas superiores a 

300 
o
C. Sin embargo, a temperaturas más bajas, el efecto la presión favorece en menor 

proporción a la captura física del CO2. De hecho,  a 100 
o
C se observa que la contribución 

de la fisisorción en la capacidad total del Li8SiO6 por efecto de la alta presión es casi nula, 

como era de esperarse.  

 

 

Figura 3.24. Curvas de sorción del CO2 de las isobaras a 100 y 1000 kPa como 

función de la temperatura. 

 

Los resultados obtenidos sugieren que el efecto de la alta presión favorece el proceso  

captura del CO2 en el Li8SiO6, ya que estudios previos reportan que, a presión atmosférica, 

el Li8SiO6 puro y Li8SiO6 dopado con K2CO3 y Na2CO3 sólo capturan  ~ 1 mmol de CO2/g  

en el mismo intervalo de temperatura 
[88]

. Mientras que, a presión atmosférica, el Li8SiO6 

sólo puede capturar  más de 6 mmol de CO2/g a  temperaturas superiores a 500 º C 
[87]

.  
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3.2.3. Caracterización de los productos de sorción de CO2. 

 

3.2.3.1. Difracción de rayos X. 

 

Con el fin de determinar cualquier cambio estructural y composicional, los productos de 

sorción  de las isotermas de CO2 a alta presión se analizaron por difracción de rayos X 

(Figura 3.25).  

 



Figura 3.25. Patrones de difracción de rayos X de los productos de sorción de CO2 a alta 

presión obtenidos a diferentes temperaturas. Las fases cristalinas fueron etiquetadas de la 

siguiente manera:  Li8SiO6, Li4SiO4, Li2O y Li2CO3. 

 

Como era de esperarse, el primer producto isotérmico (T = 30 ºC) no presentó cambios 

estructurales en comparación con la muestra de Li8SiO6 pura. A esta temperatura, se 

considera que sólo un proceso de recristalización fue producido debido a que se presentaron 

intensidades más altas en los picos de difracción de todas las fases. Este resultado 

concuerda con la baja captura de CO2 que se describió previamente. A temperaturas más 

altas, el proceso de recristalización continuó, pero al mismo tiempo se detectaron otras 

fases cristalinas. Entre 100 y 250 ºC, fueron identificadas nuevas fases: carbonato de litio 
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(Li2CO3), ortosilicato de litio (Li4SiO4) y óxido de litio (Li2O). Aunque el Li2O estuvo 

presente en el patrón de difracción de rayos X inicial, éste es mucho más evidente en estos 

productos isotérmicos. Por lo tanto, este resultado sugiere fuertemente que el Li2O se 

produjo durante el proceso de captura de CO2. La presencia de Li2CO3 y Li4SiO4 confirmó 

que Li8SiO6 está reaccionando químicamente con el CO2, de acuerdo a la reacción 3.7. 

 

En contraste, el aumento de Li2O puede estar asociado a un proceso de reacción  

incompleta o no estequiométrica de la siguiente manera (reacción 3.7): 

 

Li8SiO6 + 2-x CO2 → Li4SiO4   + 2-x Li2CO3  +  x Li2O Reacción 3.7 



Este resultado sugiere que el efecto de la presión produce un proceso de captura de CO2 

parcial o incompleta en el intervalo de temperatura entre 100 y 250 ºC. Si una parte de los 

átomos de litio (2x) se liberan de la estructura cristalina del Li8SiO6 (0 < 2x < 2) para 

reaccionar con el CO2, Li2CO3 y Li4SiO4 se producen. Sin embargo, el resto de los átomos 

de litio (0 < x < 1) no se estabiliza en ninguna de estas nuevas fases cristalinas, 

produciendo Li2O. En un trabajo anterior, se describió la quimisorción de CO2 en Li2O 
[86]

 

que muestra experimentalmente que el Li2O es capaz de capturar CO2 superficialmente a 

temperaturas superiores a 200 ºC. Sin embargo, la mayor capacidad de quimisorción de 

CO2 se produce alrededor de los 650 º C, una vez que diferentes procesos de difusión son  

activados. Por lo tanto, el intervalo de temperatura de la formación y estabilización del 

Li2O coinciden con los resultados obtenidos. 

 

Volviendo a los patrones de difracción de rayos X, las muestras tratadas a 300 y 350 
o
C 

presentaron la siguiente composición: Li8SiO6, Li2CO3 y Li4SiO4. En estos casos, el Li2O 

no fue detectado más. Por lo tanto, en este intervalo de temperatura, la reacción alcanzó una 

conversión total. De hecho, se ha publicado previamente que el Li8SiO6 reacciona con el 

CO2 en función de la temperatura (reacciones 1.2 y 1.3). Con base a las reacciones 

anteriores, el Li8SiO6 puede reaccionar con 2 ó 3 moles de CO2 dependiendo de la 

temperatura.  
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En el intervalo de temperaturas de este trabajo (30-350 ºC), se asume que el Li8SiO6 sólo 

reacciona con 2 moles de CO2, ya que, en los difractogramas de los productos de sorción 

fue detectado Li4SiO4. Adicionalmente, se conoce que el Li4SiO4 reacciona con CO2 a 

temperaturas superiores a 400 º C 
[87]

 de la siguiente manera: 

 

Li4SiO4 + CO2   
           
→           Li2SiO3 + Li2CO3 Reacción 3.8 

 

Por la razón anterior, se evaluó el efecto de la alta presión sobre la quimisorción del CO2 en 

el Li4SiO4 a 350 
o
C (Figura 3.26). Se muestra que el  Li4SiO4 quimisorbió sólo 1.0 mmol de 

CO2/g de cerámico. Esto sugiere que el Li4SiO4 está reaccionando con el CO2 sólo a nivel 

superficial, por lo que su contribución a la quimisorción total de CO2 podría no tomarse en 

cuenta. Por lo tanto, sólo la reacción 3.7 debe ser considerada para el sistema Li8SiO6-CO2 

a estas condiciones de presión y temperatura. 

 

 

Figura 3.26. Isotermas de sorción de CO2 en Li8SiO6 y Li4SiO4 a 350 
o
C a altas presiones. 
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3.2.3.2. Adsorción en N2. 

 

Después de análisis estructural y composicional, los productos de las isotermas de sorción 

de CO2 fueron analizados por la técnica de adsorción en N2. En la Figura 3.27A se muestra 

el análisis textural de los productos del Li8SiO6. Todas las muestras presentaron isotermas 

de tipo II, de acuerdo a la clasificación de la IUPAC 
[116]

, las cuales corresponden a  

comportamientos de los materiales no porosos. Además, como puede verse, los ciclos de 

histéresis tendieron a aumentar en función de la temperatura de captura de CO2.  

 

Por otro lado, se tiene que la superficie específica del Li8SiO6 disminuyó después de 

haberse realizado el  proceso isotérmico de la sorción de CO2 entre 30 y 250 ºC, desde 0.8 a 

0.2 m
2
/g, respectivamente (Figura 3.27B). De hecho, todas estas áreas son menores que la 

de la muestra de Li8SiO6 pura (1.2 m
2
/g). Sin embargo, la superficie específica aumentó 

nuevamente hasta 3.5 m
2
/g para la muestra producto a 350 °C. Estos resultados sugieren 

contundentemente cambios en la microestructura de los productos de sorción del sistema 

Li8SiO6-CO2. 

 

  

Figura 3.27. (A) Isotermas de adsorción-desorción en N2 de los productos de sorción de CO2 en el 

Li8SiO6. (B) Tendencia de la superficie específica de los productos como función de la temperatura. 
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(300-350 °C), la superficie específica aumentó de forma significativa, este resultado 

coincide con el proceso de quimisorción de CO2 completo (reacción 1.2) previamente 

determinado por DRX. Por lo anterior, es probable que la magnitud de la superficie 

específica de los productos de sorción pueda estar en función de la composición química de 

la capa externa en la superficie del cerámico. A temperaturas por arriba de los 300 
o
C, el 

proceso de quimisorción de CO2 se completa, favoreciendo la producción de Li2CO3 sobre 

el Li2O en la superficie del cerámico, el Li2CO3 producido podría inducir a incrementos en 

la superficie específica, lo cual explicaría el aumento significativo del área del cerámico en 

este intervalo de temperatura.  

 

Adicionalmente, a partir de datos del análisis textural, se graficó el volumen total poro  de 

los productos de sorción en función de la temperatura (Figura 3.28). Se puede observar que 

entre 30.5 y 250 
o
C, hay variaciones  poco significativas  en el volumen total de poro. Sin 

embargo, a temperaturas superiores a 300 
o
C, el volumen total del poro se incrementa en 

una orden de magnitud respecto a los otros productos. Este cambio textural puede estar 

asociado al proceso de carbonatación completa del Li8SiO6 a nivel superficial, la cual 

conlleva a un aumento del volumen de poro debido a la formación una capa externa porosa 

compuesta de Li2CO3 y de Li4SiO4.  

 

 

Figura 3.28. Tendencia del volumen de poro de los productos de las 

isotermas de sorción de CO2 en función de la temperatura. 
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Anteriormente 
[46]

, se ha investigado que diferentes cerámicos de litio y de sodio producen 

capas externas mesoporosas, donde el CO2 puede difundir a través de éstas para continuar 

reaccionando con el material cerámico inicial, Li8SiO6 en este caso. Por otra parte, la 

presencia de la formación de la capa externa de tipo mesoporosa  también es evidente en las 

curvas de sorción de CO2 (Figura 3.23), ya que las isotermas a 300 y 350 ºC no alcanzaron 

un punto de saturación o captura máxima, por el contrario,  se observó un incremento 

continuo de la adsorción (fisisorción). Esta idea es también corroborada cuando se muestra 

el proceso de desorción de CO2 (Figura 3.29). Con base en este análisis, se puede decir que 

la captura de CO2 se produce de forma química y física. Específicamente, a 350 ºC, 

inicialmente el CO2 reacciona químicamente con el Li8SiO6 (~3.5 mmol/g), lo cual conlleva 

a la formación de una capa externa compuesta de Li2CO3 y Li4SiO4. Esta capa superficial 

contiene mesoporos, en los cuales se da lugar el proceso de adsorción-desorción de CO2 por 

efecto de la alta presión (3.3 mmol/g). 

 

Figura 3.29. Curva de adsorción-desorción de CO2 en Li8SiO6 a 350 ºC a altas presiones. 

 

Por otro lado, se realizaron experimentos en un calorímetro diferencial de barrido (CDB) 

con la finalidad de conocer los procesos endotérmicos y/o exotérmicos involucrados en el 

proceso de captura. En la Figura 3.30 se muestran los experimentos de sorción en el CDB 

que se realizaron a la muestra de  Li8SiO6 pura bajo diferentes atmósferas y presiones.  
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En los experimentos realizados en atmósfera de N2 y CO2 a presión atmosférica, se 

observaron  procesos endotérmicos, los cuales corresponden a la evaporación del agua en 

superficie (T ~100 °C). Luego, entre 100 y 333 ºC, las muestras tratadas con CO2 

presentaron un proceso endotérmico mayor en comparación con la muestra tratada con N2. 

De hecho, en el termograma del Li8SiO6 bajo atmósfera de CO2 a alta presión (1000 psig), 

este proceso endotérmico  se incrementa significativamente. Por lo tanto, este proceso debe 

estar asociado a la quimisorción de CO2, la cual se promueve  por efecto de la presión. A 

temperaturas más altas, todas las muestras presentaron dos picos endotérmicos a 357 y 

389 ºC. Estos picos pueden estar relacionados con los procesos de deshidroxilación 

superficial del Li8SiO6, esto es posible debido a que los cerámicos de litio tienden a ser 

altamente higroscópicos 
[45, 63, 96-98]

. Este resultado concuerda con los resultados obtenidos 

en la descomposición de los  productos de sorción del sistema Li8SiO6-CO2-H2O (Figura 

3.18). Por lo tanto, el primer pico está asociado a la degradación térmica de la hidroxilación 

del litio (Li-OH), mientras que el segundo corresponde a la descomposición de silanoles 

(Si-OH). 

 

 

Figura 3.30. Termogramas de calorimetría diferencial de barrido del 

Li8SiO6 bajo diferentes atmósferas y presiones. 
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3.2.3.3. Microscopia electrónica de barrido. 

 

Finalmente, la caracterización microestructural se completó por microscopia electrónica de 

barrido (MEB). La Figura 3.31 se muestra las micrografías  de la muestra Li8SiO6 pura y 

aquellas muestras tratadas en atmósfera de CO2 a alta presión y a diferentes temperaturas. 

 

  

  

  

Figura 3.31. Micrografías del Li8SiO6 puro y sus correspondientes productos de sorción de 

CO2 a alta presión a diferentes temperaturas: (A) Muestra de Li8SiO6 pura, (B) 30 ºC, (C) 

100 ºC, (D) 200 ºC, (E) 300 ºC y (F) 350 °C. 
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En la Figura 3.31A pueden observarse algunas de las características morfológicas de la 

muestra de Li8SiO6 pura. El tamaño de las partículas se encuentran entre 10-20 µm (adjunto 

de la Figura 3.31A), cuyo resultado es consistente con el método de síntesis utilizado, por 

reacción en estado sólido. Adicionalmente, puede verse que la superficie de la partícula es 

corrugada, conformada por partículas densificadas en forma de hojuelas. De hecho, esta 

morfología coincide con un trabajo previo reportado en la literatura 
[87]

.  

 

Por otro lado, se tiene que los productos de sorción  de CO2 isotérmicos a alta presión 

variaron su morfología en comparación con la muestra pura. Aunque el tamaño de partícula 

no parece variar de forma importante, la  textura sí cambió. De forma general, puede verse 

que las partículas densificadas en forma de hojuelas desaparecieron cuando la muestra se 

expuso en la atmósfera de CO2, independientemente de la temperatura. Entre 30 y 300 º C 

(Figuras 3.31B - E), la superficie se fue haciendo cada vez más corrugada y las partículas se 

hicieron más finas y densificadas. Como se explicó anteriormente, estos cambios deben ser 

atribuidos al proceso de quimisorción de CO2, donde diferentes fases son producidas 

(Li4SiO4, Li2O y Li2CO3). Sin embargo, a 350 º C (Figura 3.31F), la morfología de la 

superficie cambió de forma importante. En este caso, la superficie es mucho más fina y 

densa que en los casos anteriores. Esto puede deberse a un efecto térmico, en el que el 

proceso de densificación es más significativo. Esta muestra evidencia la formación de 

algunos macroporos, que junto con los mesoporos, pueden asociarse con los procesos de 

adsorción física previamente descritos.  

 

En la Figura 3.32A se muestra una imagen ilustrativa de la formación de la capa externa 

de  Li4SiO4-Li2CO3 y el núcleo de Li8SiO6. Como puede observarse, la superficie del 

núcleo de Li8SiO6 tiene una morfología parecida a la de la muestra original (Figura 3.31A), 

lo cual es indicativo que en esta zona existe aún Li8SiO6 sin reaccionar con el CO2.  
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Figura 3.32. Micrografías de muestras de Li8SiO6 en atmósfera de CO2: (A) A 350 
o
C y 1 MPa; y (B) A 650 

o
C y presión atmosférica.   

 

 

Por otra parte, la capa externa de  Li4SiO4 y Li2CO3 presenta las mismas características 

texturales descritas anteriormente. Sin embargo, en este caso, es posible observar su 

espesor (1-1.5 µm). La textura es similar a las que se observan en las partículas de Li8SiO6 

cuando se exponen en la atmósfera de CO2, pero a más alta temperatura (T = 650 
o
C) y a 

presión atmosférica (Figura 3.32B), condiciones a las cuales se forma Li4SiO4 y Li2CO3 
[87]

.
 
 

Este resultado en la  morfología  coincide con el hecho de que la presión no está 

modificando el mecanismo de captura de CO2 en el Li8SiO6,  pero sí su cinética de 

reacción.  Con base en los resultados anteriormente descritos,  el efecto de la presión 

favorece la captura (física y química) de CO2 en el Li8SiO6, ya que, a presión atmosférica, 

la captura de 6 mmol de CO2/ g de Li8SiO6 ocurre solamente a temperaturas cercanas a los  

650 
o
C 

[87]
.   

 

 

 

 

 

 

 

 

(A) (B) 



74 

 

CAPÍTULO 4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES. 

 

Se determinó experimentalmente la sorción de CO2 en Li8SiO6 en presencia de vapor de 

agua a bajas temperaturas (30-80 
o
C). Los resultados iniciales obtenidos mostraron que el  

Li8SiO6 es capaz de capturar agua física y químicamente. La reacción del H2O con el 

Li8SiO6 produce la hidroxilación superficial del cerámico, la cual da lugar a la formación 

de enlaces Li-OH y Si-OH, los cuales se favorecen a medida que se incrementa la 

humedad. 

 

Cuando se evaluó la captura de CO2 en Li8SiO6 en presencia de humedad, se evidencian 

importantes cambios. Aunque el Li8SiO6 continuó capturando H2O bajo las mismas 

condiciones, también se presentó un proceso de quimisorción de CO2, el cual conlleva a la 

formación de Li4SiO4 y Li2CO3, las cuales fueron detectadas de los termogramas de 

descomposición y espectroscopia de IR de las isotermas de sorción. Este resultado sugiere 

fuertemente el hecho de que el Li8SiO6 reacciona con dos moles de CO2.  

 

Adicionalmente, se mostró que el proceso de quimisorción de CO2 en el Li8SiO6 a bajas 

temperaturas (40-80 
o
C) se favoreció significativamente a través de la formación de 

especies hidroxiladas  sobre la superficie del cerámico, principalmente de compuestos Li-

OH y de Si-OH, los cuales mejoran la reactividad de CO2 de las superficies activadas. El 

proceso de formación de estas especies hidroxiladas y, por consiguiente, la quimisorción de 

CO2 se favorecieron en función de la temperatura y la humedad. 

  

Por otro lado, se evaluó la captura de CO2 en el Li8SiO6 a alta presión. Los resultados 

evidencian claramente que la captura de CO2 es de tipo química y física. El efecto de la 

presión mejoró considerablemente el proceso de quimisorción y fisisorción del CO2 en el 

Li8SiO6. Entre 30 y 250 ºC, el Li8SiO6 reaccionó con menos de 2 moles de CO2 por mol de 

Li8SiO6. Esta reacción no estequiométrica o incompleta mostró claramente la  formación de 

Li2O, así como de  Li2CO3 y Li4SiO4. A temperaturas superiores a 250 ºC, la  reacción se 

completó, dando como resultado solamente la formación de Li2CO3 y Li4SiO4. 

Independientemente de la composición de la capa externa producida por la quimisorción de 
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CO2,  ésta presenta diferentes propiedades texturales (superficie específica y volumen de 

poro) a temperaturas más altas (300-350 ºC). De hecho, estas propiedades favorecieron la 

adsorción física de CO2. 

 

Con base en los resultados obtenidos, se concluye que la presencia de humedad y el efecto 

de la alta presión favorecen significativamente la captura (física y química) de CO2 en el 

Li8SiO6 en el intervalo de temperatura entre 30 y 350 
o
C.  De hecho, para el primer caso, el 

Li8SiO6 no es capaz de capturar CO2 en el mismo intervalo de temperatura (40-80 
o
C) bajo 

condiciones de sequedad a presión atmosférica.  Para el segundo caso, se conoce que a 

presión atmosférica y a 350 
o
C, el Li8SiO6 sólo captura aproximadamente 1 mmol de 

CO2/g, mientras que, a altas presiones (1 MPa), el Li8SiO6 captura 6.8  mmol de CO2 /g a la 

misma temperatura. Adicionalmente, a presión atmosférica, la captura de 6 mmol/g se 

alcanza sólo a temperaturas superiores a los 500 
o
C.  Estas características 

fisicoquímicas  del  Li8SiO6 lo perfilan como un material promisor para ser empleado en el 

proceso de captura de CO2 de las corrientes provenientes de la industria energética, 

específicamente, las de centrales eléctricas de postcombustión. Esto debido a que se 

favorece significativamente la captura de CO2 en presencia de humedad y en condiciones 

de sequedad para un amplio intervalo de temperaturas (100-350 °C) y presiones (100-1000 

kPa). Estas propiedades del Li8SiO6 podrían conducir a una disminución del alto costo 

asociado al consumo energético del proceso de captura de CO2. Sin embargo, con el fin de 

demostrar la idea anterior, más estudios deben de realizarse, tales como: combinación del 

efecto de la alta presión con la humedad, ciclabilidad del material, captura de CO2 en 

mezcla multicomponente (e.g. NOX, SOX), entre otros más.  
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