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ABREVIATURAS 
 

GEI: Gases de Efecto Invernadero 
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CCS: (Carbon Capture and Storage) Captura y almacenamiento de carbono 

CCU: (Carbon Capture and Utilisation) Captura y utilización de carbono 

DRX: Difraccion de Rayos X 

IR: (Infrared Spectroscopy) Espectroscopía infrarroja  

SEM: (Scanning Electron Microscopy) Microscopia electrónica de barrido 

SE: (Secondary Electrons) Electrones secundarios 

BSE: (Backscattered Electrons) Electrones retrodispersados 

ICDD: (International Centre for Diffraction Data) Centro internacional de datos de 

difracción  

STP: (Standard Temperature and Pressure) Temperatura y presión estándar  

Na2ZrO3: Zirconato de sodio  
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Co-Na2ZrO3: Zirconato de sodio dopado con cobalto 

Ni-Na2ZrO3: Zirconato de sodio dopado con níquel  
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RESUMEN  
  

En el presente trabajo se realizó el estudio sistemático de las 

propiedades fisicoquímicas de materiales cerámicos alcalinos con base en 

Na2ZrO3 y dopados con diferentes metales de transición (Co, Fe y Ni), 

para la producción de hidrógeno (H2), mediante la reacción de oxidación 

parcial de metano (CH4) y la reacción de descomposición catalítica de 

metano.  

Los cerámicos alcalinos se sintetizaron y caracterizaron 

estructuralmente por las técnicas de difracción de rayos X (DRX), 

fisisorción de nitrógeno, espectroscopía infrarroja (IR) y microscopía 

electrónica de barrido (SEM); con las cuales se determinó las fases 

cristalinas, el área superficial específica (método BET), los grupos 

funcionales, la morfología y topografía de las muestras. En todos los 

materiales sintetizados, se determinó que la fase cristalina primaria del 

zirconato de sodio fue preservada.  

Posteriormente, se evaluó su actividad catalítica durante la 

producción de H2 mediante experimentos dinámicos (ensayo realizado con 

incrementos de temperatura a presión constante) en el intervalo de 50 a 

850 °C para la oxidación parcial y la descomposición catalítica de metano.  

Al ingresar metano y oxígeno en el sistema para llevar a cabo la 

reacción de oxidación parcial de metano (CH4 + 1/2O2 → 2H2 + CO), 

resultó que el Na2ZrO3 puro y los materiales dopados con Co, Fe y Ni no 

fueron aptos para producir hidrógeno bajo el esquema de reacción 

esperado, debido a que la oxidación completa de metano fue la reacción 

que tomó lugar: CH4 + 2O2 → 2H2O + CO2.  

Por otra parte, en la descomposición catalítica de metano la 

producción de hidrógeno fue observada con todos los materiales 

probados. Los materiales dopados mostraron una producción mayor de H2 

en comparación con el material sin dopar (Na2ZrO3). De estos 

experimentos dinámicos se escogieron las mejores condiciones térmicas 
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para realizar los experimentos isotérmicos y cíclicos con los materiales 

dopados.  

Los experimentos isotérmicos se realizaron a cuatro distintas 

temperaturas entre 750 y 850 °C, con el objetivo de determinar el 

comportamiento catalítico de los materiales como función de la 

temperatura. Los resultados mostraron que la mayor producción de H2 se 

obtiene a 830 °C en los materiales dopados con Fe y Ni y a 840 °C en el 

material dopado con Co; obteniéndose la mayor conversión a H2 con el 

material dopado con Ni.  

Posteriormente, los experimentos cíclicos se realizaron a la 

temperatura en la que se obtuvo el mayor porcentaje de H2 (830 °C para 

Fe y Ni y 840 °C para Co) y en dos esquemas de reacción. En uno de los 

esquemas se agregó oxígeno con el objetivo de promover la regeneración 

del material cerámico. Los resultados en este esquema mostraron que la 

formación de H2 se ve desfavorecida al agregar O2 para los cerámicos 

dopados con Fe y Co; sin embargo, favorece en el segundo ciclo al 

cerámico dopado con Ni. Por otra parte, el esquema en el que no se agregó 

O2, se observó que la producción de H2 se mantuvo constante a lo largo 

de los cinco ciclos evaluados consecutivamente. Finalmente, el material 

con el mejor desempeño catalítico y las mejores propiedades para ciclar 

fue el dopado con Ni.  
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INTRODUCCIÓN   
 

En el primer capítulo se presentan los antecedentes bibliográficos que 

dan sustento al desarrollo de la presente tesis, comenzando con una breve 

descripción del calentamiento global, mostrando los principales gases de 

efecto invernadero. Así como también del zirconato de sodio y sus posibles 

aplicaciones como catalizador; para posteriormente mostrar la formación 

de hidrógeno por medio de la descomposición catalítica de metano y la 

oxidación parcial de metano. Asimismo, al final del capítulo, se menciona 

la captura de dióxido de carbono junto con algunas investigaciones en las 

que se plantea utilizar en un solo material, la formación de hidrógeno y la 

captura de CO2.  

Para el segundo capítulo se presentan los objetivos y la hipótesis del 

presente proyecto. Mientras que, en el tercer capítulo, se describen las 

condiciones de síntesis para llevar a cabo la reacción en estado sólido con 

la cual se sintetizaron los materiales cerámicos y se presentan los 

fundamentos y equipos empleados en las diferentes técnicas de 

caracterización.  

En el capítulo cuatro se lleva a cabo el estudio de los resultados 

obtenidos en la caracterización de los cerámicos alcalinos a través de las 

técnicas de difracción de rayos X (DRX), fisisorción de nitrógeno (N2), 

espectroscopía infrarroja (IR) y microscopía electrónica de barrido (SEM); 

así como en su evaluación catalítica durante la producción de hidrógeno a 

través de las reacciones de oxidación parcial de metano (OPM) y la 

descomposición catalítica del metano (DCM). La evaluación catalítica de 

los materiales cerámicos se realizará a través de experimentos 

isotérmicos y cíclicos, así como a través de la caracterización de los 

materiales después de las pruebas catalíticas.  

Por último, todas las conclusiones de los experimentos realizados 

para la presente tesis, se mostrarán en el capítulo 5. 
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CAPÍTULO 1  
ANTECEDENTES  

  

 

1.1. Efecto invernadero y calentamiento global  

 

El efecto invernadero es un fenómeno natural que ocurre en la Tierra 

gracias al cual la temperatura del planeta es compatible con la vida.   

Este fenómeno ocurre cuando la energía del sol entra por la atmósfera 

como radiación de onda corta y la superficie terrestre absorbe esta energía 

y la libera hacia el espacio como radiación de onda larga. A medida que 

la radiación de onda larga sube a la atmósfera, es absorbida por los gases 

de efecto invernadero (GEI).  

Los gases de efecto invernadero emiten su radiación (también de onda 

larga) hacia la superficie de la Tierra; dicha energía es absorbida y emitida 

varias veces sobre la superficie, hasta que finalmente sale de la 

atmósfera. Como resultado, la temperatura de la superficie del globo es 

de alrededor de 15 °C en promedio, temperatura 33 grados más cálida de 

lo que sería si no hubiera atmósfera [1].   

En los últimos años las actividades antropogénicas han aumentado la 

presencia de estos gases en la atmósfera, principalmente del dióxido de 

carbono (CO2) y metano (CH4), haciendo que estos retengan más calor y 

aumente la temperatura en el planeta Tierra. Esto es lo que conocemos 

como calentamiento global [2] y se esquematiza en la Figura 1.1.  
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  Figura 1.1: Representación del fenómeno de efecto invernadero natural y el 

aumentado por gases antropogénicos.  

   (2015). Ilustración de Voz de América. Recuperado de https://n9.cl/b1ia  

  

Las principales fuentes de emisiones de CO2 se deben a la quema 

de combustibles fósiles como el carbón y el petróleo, al igual que la 

deforestación que es considerada como la segunda mayor fuente 

antropogénica de CO2 [3].   

El CH4 es formado por la descomposición de la materia orgánica que 

procede en gran parte de los vertederos, el ganado bovino y el resto del 

sector ganadero (pollos y cerdos).   

Este último es el segundo gas de efecto invernadero más común. Ya 

que el metano tiene un impacto 20 veces mayor que el dióxido de carbono 

en el cambio climático al considerarse un período de 100 años. Es decir, 

una tonelada de metano liberado a la atmósfera podría calentar el globo 

terráqueo 23 veces más que una tonelada de dióxido de carbono. Sin 

embargo, hay 220 veces menos metano que dióxido de carbono en la 

atmósfera [4].  
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En particular en el año 2018, los niveles de CO2 aumentaron en un 

147 % del nivel, mientras que los niveles de CH4 crecieron en un 259 %, 

ambos en comparación a lo reportado para el año 1750 (preindustrial).  

La acumulación de estos gases a través de los años ha ido incrementando 

el calentamiento global, lo que ha derivado en el cambio climático. 

Por tanto, la investigación actual se ha centrado en generar nuevas 

fuentes de energía que no emitan gases de efecto invernadero hacia la 

atmósfera, así como también se han trabajado en el desarrollo de nueva 

tecnología para la captura y transformación química del dióxido de 

carbono y metano. Ambas propuestas podrían ser formas efectivas de 

disminuir gradualmente la cantidad de emisiones de GEI [6].  

  

1.2. Zirconato de sodio (Na2ZrO3)  

 

El metazirconato de sodio, generalmente llamado zirconato de sodio 

es un cerámico alcalino comúnmente sintetizado por el método de 

reacción en estado sólido o la mezcla de precursores en estado líquido 

utilizando óxido de zirconio (ZrO2) y carbonato de sodio (Na2CO3), de 

acuerdo a la siguiente reacción química:  

Na2CO3 (s) + ZrO2 (s) → Na2ZrO3 (s) + CO2 (g)       Ecuación 1.1  

Este material tiene una alta basicidad superficial y una estructura 

cristalina de la forma monoclínica (Figura 1.2), con parámetros de celda 

unitaria a = 0.5623 nm, b = 0.9749 nm, c = 1.1127 nm y β = 99.98°. 

Además, posee una estructura laminar donde los átomos de sodio se 

encuentran localizados entre las capas de zirconato [7], [8], [9].  
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.  

  

  

  

 

  

  Figura 1.2: Estructura cristalina del Na2ZrO3 (monoclínica): el poliédrico azul 

pálido representa unidades estructurales de ZrO6 que comparten bordes; los  

   puntos rojos son oxígenos y los puntos púrpuras son iones de sodio.   

Bamiduro, F. (2017). Ilustración de Spray-Dried Sodium Zirconate:ARapid AbsorptionPowder for  

   CO2 Capture with Enhanced Cyclic Stability.  

Este cerámico alcalino ha sido estudiado en algunas aplicaciones 

catalíticas.   

En la tabla 1.1 se muestran algunos usos de este cerámico alcalino, 

así como los resultados obtenidos   

 

Tabla 1.1. Revisión de aplicaciones del zirconato de sodio. 

Aplicación Resultados 

Catalizador en 

la producción de 

biodisel [10] 

 

Na2ZrO3 tiene una excelente actividad catalítica 

y buena estabilidad debido a su resistencia 

básica y porque es estable durante las reacciones 

de transesterificación. 

El Na2ZrO3 puro y el 

Cs-Na2ZrO3, como 

catalizadores 

heterogéneos básicos 

en la producción de 

biodiesel [11] 

Los resultados revelaron que la introducción de 

Cs mejoró la cinética de reacción para obtener 

biodiesel y redujo el tiempo de reacción en 

comparación con Na2ZrO3 puro. 
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El Na2ZrO3 como un 

sorbete catalítico 

bifuncional para 

la pirolisis de la 

celulosa [12] 

El estudio mostró que Na2ZrO3 puede actuar 

como catalizador para las reacciones de pirólisis 

de craqueo y reformado, y posteriormente 

eliminar el CO2. 

Pirolisis de 

biomasa [13] 

 

El zirconato de sodio derivado de los desechos 

dentales (DW-SZ) mejoró drásticamente la 

producción de hidrógeno (H2) durante el pirólisis 

de biomasa debido a la presencia de metal 

alcalino (Na) y la captura de dióxido de carbono 

(CO2). 

Producción de 

hidrógeno a 

través de la 

reacción de 

reformado seco 

de metano [14] 

 

El Na2ZrO3 fue inicialmente carbonatado a 

diferentes temperaturas, para posteriormente 

utilizarlo como catalizador y como proveedor de 

dióxido de carbono para la producción de gas de 

síntesis (H2 +CO) a través de la reacción de 

reformado de metano, Estos resultados 

mostraron la formación del H2 y CO lo que 

evidencia una conversión catalítica. 

  

Basado en estas investigaciones, se propone utilizar este cerámico 

como catalizador en la producción de H2 debido a que el hidrógeno (H2) 

parece ser uno de los vectores de energía más prometedores, ya que se 

considera benigno para el medio ambiente además de que la cantidad de 

energía producida durante la combustión de hidrógeno es mayor que la 

producida por cualquier otro combustible en masa [15].  

Se puede producir H2 puro a partir de hidrocarburos, 

particularmente metano (CH4) debido a su gran abundancia y alta relación 

carbono/hidrógeno (C/H) [16].  
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Para producirlo existen varios procesos como, por ejemplo: 

reformado en seco con CO2 (DMR, por sus siglas en inglés), húmedo con 

H2O (SMR, por sus siglas en inglés), reacción de desplazamiento gas-agua 

(WGSR, por sus siglas en inglés), la oxidación parcial de metano (POM, 

por sus siglas en inglés) y la descomposición del metano.  

Para este caso se pretende estudiar al zirconato de sodio como 

catalizador en las siguientes reacciones:  

  

1.3. Descomposición catalítica del metano  

 

En particular, la descomposición catalítica del metano (DCM) 

contempla un enfoque ambientalmente atractivo para la producción de 

hidrógeno sin la formación de subproductos COx (CO o CO2), por lo cual 

no existe la necesidad de etapas de cambio de gas de agua y/o eliminación 

de CO2, usualmente requeridos en procesos como por ejemplo: reformado 

de metano con vapor de agua (CH4 + 2H2O → CO2 + 4H2) u oxidación 

parcial de petróleo y gas natural en donde, el monóxido de carbono (CO) 

se forma inevitablemente y está contenido junto  con el hidrógeno en el 

combustible[17]. Por lo tanto, la producción de hidrógeno formada en la 

DCM puede usarse directamente en celdas de combustible (PEM) o bien 

separarlo para su alimentación en una pila de combustible, sin necesidad 

de un proceso de purificación o eliminación de CO posterior.  

Lo anterior simplifica considerablemente el proceso y presenta claras 

ventajas en el costo de producción de H2 [15], [16], [18].   

La reacción química es la siguiente para la descomposición catalítica 

de metano:  

CH4(g) → 2H2(g) + C(s)       ΔH298=74.8 kJ mol-1         Ecuación 1.2  

La reacción DCM es medianamente endotérmica debido a los fuertes 

enlaces C–H por lo que se requiere de altas temperaturas (1,300 1,800°C) 
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para la obtención de cantidades razonables de H2. Por lo tanto, es 

necesario el uso de un catalizador. De este modo, la temperatura de 

reacción puede reducirse significativamente, así como de obtener 

elevadas rapideces de descomposición de metano o de formación de 

hidrógeno.  

Se han empleado diversos tipos de catalizadores heterogéneos en 

la descomposición catalítica de metano, tanto mono-metálicos como 

bimetálicos, así como diferentes tipos de carbón. Las fases activas más 

comunes son las constituidas por metales de transición, tales como:  Ni, 

Fe, Co, Pt, entre otros [19], [17]. 

Dentro de ellos, el material sólido más investigado en la DCM es 

aquel con base en níquel, debido a que ha demostrado poseer alta 

actividad catalítica y buena estabilidad térmica; además, de formar 

especies de carbón a temperaturas bajas (400-600 °C) cuando 

alimentaciones de CH4, C2H6 o CO+H2 son empleadas [20], [21].   

Sin embargo, cuando se han empleado catalizadores con base en 

níquel y hierro en un intervalo amplio de temperaturas, se ha observado 

que su actividad catalítica disminuye gradualmente con el tiempo, debido 

a la formación de depósitos de carbón sobre las fases activas, lo que 

culmina con la desactivación total e irreversible del sólido [22]. Los 

factores más importantes que influyen en la deposición de carbono 

durante la descomposición de metano catalizada por metales de transición 

son: 1) el tamaño de partícula, 2) la dispersión y 3) la estabilización de 

las partículas de catalizador metálico, que puede evitarse cuando se 

selecciona un soporte apropiado [15].   

  

1.4. Oxidación parcial del metano 

  

La oxidación parcial (POM), se ha propuesto como alternativa para la 

producción de H2 empleado como combustible de automóviles y en 
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aplicaciones comerciales. Esta estrategia consiste en la combustión 

incompleta de metano con oxígeno para dar lugar al gas de síntesis con 

una relación H2/CO de 2:1. La oxidación parcial de metano se puede 

representar mediante la siguiente ecuación química:   

CH4 (g) + 1/2 O2 (g) → CO (g) + 2H2 (g)    ΔH298=- 36 kJ mol-1  

La principal ventaja que presenta esta reacción es que se trata de 

una reacción ligeramente exotérmica.  

Sin embargo, aunque la reacción de oxidación parcial está 

termodinámicamente favorecida, las selectividades se ven afectadas 

debido a la introducción de oxígeno en la alimentación, y se producen 

reacciones secundarias como las siguientes [23]:   

- Combustión completa:  

CH4(g) + 2O2(g) → CO2(g) + 2H2O(v)  

CH4(g) + O2(g) → CO2(g) + 2H2(g)  

Además, dado que es una atmósfera multicomponente, pueden tener 

lugar numerosas reacciones secundarias como, por ejemplo:  

- Hidrogenación de CO:  

CO(g) + H2(g) → C(s) + H2O(v)   

- Descomposición de CH4:   

CH4(g) → C(s) + 2H2(g)  

Para que la obtención de hidrógeno mediante la oxidación parcial de 

metano sea un proceso atractivo para la industria, los catalizadores 

utilizados deben satisfacer los siguientes requerimientos:  
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1) Actividad catalítica elevada  

2) Selectividad a los productos deseados (H2)  

3) Estabilidad Térmica   

Asimismo, debido a la desactivación ocasionada por el depósito de 

coque en la superficie del sólido, es conveniente utilizar, soportes 

adecuados que reduzcan su formación o que favorezcan su eliminación.  

Se han investigado catalizadores constituidos por níquel, cobalto, 

hierro o metales nobles. Los elementos químicos más empleados son: 

rodio (Rh), platino (Pt) y rutenio (Ru) [24], [25]. Entre ellos, el catalizador 

preparado con rutenio en alúmina destaca por una conversión de metano 

casi completa a H2 y CO según la estequiometria POM (2H2/CO) [26]. A 

pesar de las buenas propiedades que poseen, el elevado precio hace que 

los catalizadores compuestos con metales nobles sean inviables para 

producir a escala industrial.  

En este sentido, los catalizadores basados en metales de transición, , se 

presentan como la alternativa más aceptable, dada su alta actividad y su 

bajo coste; sin embargo, tienen el inconveniente de desactivarse como 

consecuencia de la sinterización, la deposición de coque y la 

volatilización[27], [28].   

Por otra parte, como se mencionó anteriormente, otro aspecto para el 

control de las emisiones de GEI es el desarrollo de la tecnología en la 

captura de CO2.  

  

1.5 Captura de CO2  

 

Se plantea la captura química del CO2 producido a partir de la 

combustión de hidrocarburos, como una de las alternativas con mayor 
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potencial de aplicación a corto plazo. Existen hasta el momento dos 

estrategias principales para la reducción de las emisiones de CO2. Dichas 

estrategias se denominan: Captura y Almacenamiento (CCS, por sus 

siglas en inglés), y Captura y Utilización (CCU, por sus siglas en inglés). 

Ambas están constituidas por tres etapas diferentes: captura de CO2, 

transporte y almacenamiento (CCS) /utilización (CCU) [29].  

El proceso consiste en la separación del CO2 emitido por la industria 

y su posterior uso como reactivo en diversos procesos industriales, o bien 

su transporte a un lugar de almacenamiento y su aislamiento de la 

atmósfera a largo plazo.  En este último caso, el CO2 sería comprimido y 

transportado para ser confinado en formaciones geológicas o depositado 

en fondo del océano [30].  

Existen tres enfoques para reducir las emisiones asociadas con la 

combustión: la precombustión de captura de CO2, la captura de CO2 de 

oxicombustión y la captura de CO2 posterior a la combustión [29], [31].   

En la precombustión, el combustible fósil reacciona con aire y se 

oxida parcialmente para formar gas de síntesis (H2 + CO). Luego, en un 

reactor de gasificación, se hace reaccionar con vapor de agua para 

producir una mezcla de CO2 y más H2. Luego se separa el CO2 y se obtiene 

un combustible rico en hidrógeno que se puede utilizar en muchas 

aplicaciones, tales como: generación de energía eléctrica, la síntesis de 

amoniaco, la producción de fertilizantes, los hidroprocesamientos en las 

refinerías de petróleo [32].  

La captura de CO2 de oxicombustión es cuando se utiliza oxígeno 

(O2) de alta pureza en lugar de aire durante la combustión, por lo que los 

gases producidos se limitan a CO2 y vapor de agua, fácilmente separables. 

La principal desventaja de esta tecnología son los grandes costos 

asociados a la producción de oxígeno de alta pureza.   

Finalmente, la captura de CO2 posterior a la combustión 

(postcombustión) se basa en separar el CO2 de los gases de combustión 
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producidos por la quema del combustible fósil primario (carbón, gas 

natural o petróleo) en el aire. Este sistema posee la ventaja de poder 

aplicarse y adaptarse a infraestructuras ya montadas, sin necesidad de 

generar grandes modificaciones [31], [33].   

Se están investigando varias tecnologías de captura y separación de 

gases posteriores a la combustión, como, por ejemplo: (a) absorción, (b) 

separación criogénica, (c) separación de membrana, (d) biofijación de 

microalgas y (e) adsorción [34].   

 

1.5.1 Adsorción de CO2  

Es un proceso selectivo en el que las moléculas contenidas en 

mezclas líquidas o gaseosas entran en contacto con una superficie sólida, 

el adsorbente. Estas moléculas, incluso en pequeñas concentraciones en 

las corrientes, pueden ser capturadas por estos materiales selectivos. Las 

propiedades de las partículas adsorbidas (tamaño molecular, peso 

molecular y polaridad) y la superficie adsorbente (polaridad, tamaño de  

poro y espacio) determinan la calidad de la adsorción. [35]  

 

La adsorción puede reducir la energía y el costo de la separación de 

CO2 a través de la captura posterior a la combustión. Sin embargo, el 

éxito depende del desarrollo de un adsorbente duradero y fácilmente 

regenerado con alta selectividad de CO2 y capacidades de adsorción.  

En general, el adsorbente de CO2 deben tener una alta selectividad 

y capacidad de adsorción, una cinética de adsorción/desorción adecuada, 

permanecer estable después de varios ciclos de adsorción/desorción y 

poseer una buena estabilidad mecánica y térmica en intervalos de media 

y alta temperatura.   

Los adsorbentes se utilizan para la captura de CO2 en dos 

categorías: adsorbentes físicos y químicos.  
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La fisisorción, también llamada adsorción física, es un proceso en el 

que la estructura electrónica del átomo o molécula es apenas alterada 

durante la adsorción.   

Los principales adsorbentes físicos reportados para la adsorción de 

CO2 incluyen los siguientes materiales: carbonos activados, materiales 

porosos inorgánicos como zeolitas e hidrocalcitas.   

La quimisorción, también llamada adsorción química, es una 

subclase de adsorción, impulsada por una reacción química que ocurre en 

la superficie expuesta. Los adsorbentes químicos son principalmente 

compuestos metálicos. Los compuestos metálicos en dos formas se 

utilizan para la adsorción de CO2: óxidos y sales metálicas [36].  

En la Figura 1.3 se muestran algunos de estos materiales que han 

sido utilizados en la captura de CO2:  

 
 

  
Figura 1.3: Materiales usados en la captura de CO2. 

 hoi, S., Drese, JH y Jones, CW (2009). Materiales adsorbentes para la captura de dióxido 

de carbono de grandes fuentes puntuales  

  antropogénicas. ChemSusChem: Química y sostenibilidad Energía y materiales, 2 (9), 

796-854.  

Recientemente se han sintetizado novedosos adsorbentes como el 

orto silicato de litio (Li4SiO4) [37], zirconato de litio (Li2ZrO3) [38], 

zirconato de sodio (Na2ZrO3) [39], entre otros. Estos cerámicos alcalinos 

han mostrado buen desempeño como adsorbentes de CO2 en un amplio 
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intervalo de temperatura, así como presentar alta capacidad para resistir 

varios ciclos de captura y desorción de CO2.  

En particular, la aplicación del Na2ZrO3 resulta ser más atractiva que 

los compuestos con base en litio debido a que investigaciones previas 

sugieren que el Na2ZrO3 puede tener una cinética de adsorción más rápida 

y alcanzar capturas de CO2 mayores al 15.0 % en peso, valores por 

encima del reportado en la literatura para el proceso de captura sobre el 

zirconato de litio: ~2.0 % [8], [40].   

También, se ha informado que la quimisorción de CO2 en el Na2ZrO3 

tiene lugar aproximadamente entre 120 y 800 °C, donde la capacidad 

máxima teórica de absorción de CO2 es de 23.8% en peso [40].   

La captura de CO2 en el Na2ZrO3 ocurre químicamente, a través de 

una reacción acido-base donde el CO2 actúa como una molécula con 

carácter ácido, mientras que el cerámico alcalino tiene propiedades 

básicas. Se ha planteado el mecanismo para la quimisorción de CO2 en 

Na2ZrO3 de la siguiente manera:   

En la Figura 1.4 se representa el mecanismo de captura de CO2:  

 

 Figura 1.4: Mecanismo micrométrico y atómico del proceso de quimisorción de 

CO2 del Na2ZrO3.  
Pfeiffer, H. (2010). Advances on alkaline ceramics as possible CO2 captors. Advances in CO2 Conversion 

and Utilization (pp. 233-253). American Chemical Society. 
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Primeramente, la superficie de las partículas cerámicas alcalinas 

reacciona con el CO2, generando una capa externa de carbonato. Cuando 

la capa externa de carbonato está completamente formada, los átomos 

de sodio se difunden entre la capa formada de carbonato con el objetivo 

de llegar a la superficie y continuar reaccionando con el CO2 disponible 

aun en el medio.   

El proceso global de captura se puede ser descrito por medio de la 

siguiente reacción química:  

 
Na2ZrO3 (s) + CO2 (g) → Na2CO3 (s) + ZrO2 (s)   

 

En años recientes han sido reportados algunos trabajos 

experimentales que hacen referencia al Na2ZrO3 y al Li2ZrO3 en el proceso 

durante la captura de CO2   

Entre ellos se encuentran el realizado por G. G. Santillán-Reyes H. 

Pfeiffer en el año 2011, en el que se menciona que el Na2ZrO3 presenta 

mejores eficiencias de absorción de CO2 en presencia de vapor de agua 

(H2O), debido a que, en presencia del vapor, la hidroxilación de la 

superficie cerámica es factible y, por lo tanto, ésta promueve una mayor 

reactividad entre el CO2 y la superficie recientemente activada [42].   

Por otro lado, se han hecho otro tipo de investigaciones en las cuales 

se plantea utilizar materiales bifuncionales actuando como catalizador y 

captor de CO2. 

En la tabla 1.2 se resumen algunos trabajos y los resultados 

obtenidos: 
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Tabla 1.2. Revisión de aplicaciones del zirconato de sodio como catalizador. 

  

Articulo   Resultados   

Producción de hidrógeno 

mejorada por sorción vía  

reformado de vapor de 
metano usando   

Li2ZrO3 como sorbente:  

Cinética de sorción y 

estimulación del reactor  

[43]. 

La simulación de la producción de hidrógeno 

mediante el reformado con vapor. muestran 

que se puede producir hidrógeno más puro 

del 95% con una concentración de monóxido 

de carbono inferior al 0.2% en mol en un solo 

paso.  

Reformado de vapor de 
etanol mejorado por  

absorción de CO2  

utilizando CaO, CaO*MgO 

o Na2ZrO3 [44]. 

La adición de un absorbente de CO2 al 

sistema de reacción provocó y aumentó la 

producción de H2 inhibió la formación de 

carbono sobre la superficie del catalizador, 

mejorando así su rendimiento.  

Catalizadores de 

zirconato de sodio  

dopado con níquel para 

almacenamiento de  

dióxido de carbono y  

producción de hidrógeno 
a través del proceso de  

reformado de metano  

seco  [45]. 

Se estableció que los materiales de Na2ZrO3 

dopados con NiO pueden usarse como 

materiales bifuncionales como (i) captores de 

CO2 y luego como (ii) materiales catalíticos 

durante la reacción de DMR.  

Materiales de NiO–CaO 
como catalizadores  

prometedores para la  

producción de hidrógeno 

a través de la captura de 
dióxido de carbono y  

subsecuente reformado 
de metano seco [46].  

  

Utilizando un flujo de CO-O2 durante el 

proceso de carbonatación, se logró un 

proceso triple: (i) oxidación de CO, (ii) 

quimisorción de CO2 y (iii) obtención de 

hidrógeno a través del proceso de reformado 

de CH4.   
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CAPÍTULO 2  
PLANTEAMIENTO DEL TRABAJO DE 

TESIS  
  

Actualmente el gran problema ambiental a causa de las elevadas 

emisiones de GEI nos obliga a buscar nuevas fuentes de energía no 

contaminantes, como podría ser el uso del hidrógeno.    

En investigaciones previas el zirconato de sodio ha demostrado 

tener un óptimo desempeño catalítico, así como la capacidad de capturar 

al CO2; por tanto, se propone el uso de este cerámico, dopado con metales 

de transición (Fe, Co y Ni) para utilizarlos como catalizadores durante la 

reacción de oxidación parcial de metano y la descomposición del metano 

para la producción de H2 libre de óxidos de carbono.   

   

2.1 OBJETIVOS   

Objetivo general  

Estudiar el comportamiento catalítico de cerámicos alcalinos con 

base en zirconato de sodio (Na2ZrO3) y modificados con metales de 

transición durante la producción de hidrógeno (H2) a través de la 

descomposición térmica de metano (CH4).  

Objetivos particulares  

1) Sintetizar zirconato de sodio (Na2ZrO3) a través del método de 

estado sólido.  

2) Modificar la composición química del Na2ZrO3 mediante la adición 

de cobalto (Co), hierro (Fe) y níquel (Ni).  
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3) Caracterizar estructural y microestructuralmente a los cerámicos 

alcalinos sintetizados, a través de las técnicas de difracción de rayos X 

(DRX), fisisorción de nitrógeno (N2), espectroscopía de infrarrojo (IR) y 

microscopía electrónica de barrido (SEM).  

4) Evaluar la capacidad catalítica de los materiales dopados M-

Na2ZrO3 (M = Co, Fe y Ni), para producir hidrógeno en presencia y 

ausencia de oxígeno.  

5) Seleccionar al mejor cerámico alcalino para la etapa catalítica, 

así como determinar las condiciones óptimas de temperatura para la 

producción continua de hidrógeno.   

 

 

2.2 HIPÓTESIS  

Al sintetizar cerámicos alcalinos con base en sodio (Na2ZrO3) y 

modificados con metales de transición será posible obtener materiales 

aptos para desempeñarse como catalizadores durante la descomposición 

térmica de metano, obteniendo hidrógeno de alta pureza debido la alta 

capacidad que presenta el zirconato de sodio como adsorbente del CO2. 
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CAPÍTULO 3  
METODOLOGÍA EXPERIMENTAL  

  

El siguiente diagrama de flujo (Figura 3.1) muestra la metodología 

experimental que se llevó a cabo para la realización de este trabajo.    

  

  
  

 

  

  

Figura 3.1 Diagrama de flujo de la metodología 

experimental. 
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3.1 Síntesis por estado sólido   

En general, la síntesis de materiales cerámicos alcalinos por 

reacción en estado sólido consiste en mezclar los reactivos, comprimirlos 

en pastillas y calentarlos a altas temperaturas (500–2000 °C) en un horno 

por periodos prolongados hasta lograr la homogeneidad entre ellas, 

obteniendo un nuevo producto.  

Los iones de los sólidos involucrados deben de contra-difundirse a 

través de diferentes partículas, fases líquidas o gaseosas, para lograr la 

mezcla de los reactivos a nivel atómico y formar el producto deseado. Las 

altas temperaturas utilizadas permiten que la difusión a través del sólido 

sea más rápida que la que se daría a temperatura ambiente, además, para 

que las reacciones ocurran con mayor facilidad, es importante que los 

materiales de partida sean debidamente molidos y bien mezclados de 

modo que aumente la superficie de contacto minimizando la distancia que 

los reactivos tienen que difundir [49].  

  

 3.1.1 Síntesis de los materiales cerámicos   

Se sintetizaron 3.0 g de los materiales cerámicos con base en 

zirconato de sodio (Na2ZrO3) y dopados con 10.0% en peso de Fe, Ni o 

Co por reacción en estado sólido de la siguiente manera:  

Para el zirconato de sodio sin dopar se utilizó una mezcla de acetato 

de sodio (CH3COONa, Aldrich al 99% de pureza) y acetato de zirconio 

(Zr(C2H4O2)4, Aldrich al 99% de pureza) en relación molar 1:1. Por otro 

lado, para los materiales dopados se agregó los dos reactivos utilizados 

para el zirconato de sodio; además de, acetato de cobalto 

(CH3COO)2Co*4H2O, Aldrich al 98% de pureza), acetato de níquel 

(CH3COO)2Ni*4H2O, Aldrich al 98% de pureza) o nitrato férrico 

(Fe(NO3)3*9H2O, Meyer al 98% de pureza) según fue el caso. En estos 

materiales, se utilizaron composiciones nominales 10 % en peso del óxido 

metálico correspondiente. Por otro lado, en todos los casos se consideró 
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un exceso del 15.0 % en peso del precursor de sodio, por la probabilidad 

de sublimación de este a temperaturas superiores a 800 °C.  

Todos los reactivos se disolvieron en 15 mL de agua y se calentaron 

a 80 °C hasta obtener una pasta uniforme. Después, esta pasta se calentó 

a 2 °C/min en una mufla hasta 400 °C durante 6 h, se molió el producto 

en un mortero de ágata hasta obtener una mezcla de polvos finos y 

finalmente, se calcinó el sólido a 900 °C con una rampa de calentamiento 

de 10 °C/min durante 12 h.  

En la siguiente ecuación se muestra de manera general el proceso 

de síntesis llevado a cabo:  

CH3COONa + Zr(C2H4O2)4 + O2 + X (CH3COO)             X-Na2ZrO3 + CO2 +H2O  

De aquí en adelante, los materiales serán denotados dependiendo 

del metal adicionado, de la siguiente forma:   

Na2ZrO3:                   Zirconato de sodio  

Fe-Na2ZrO3:                     Zirconato de sodio dopado con hierro  

Co-Na2ZrO3:              Zirconato de sodio dopado con cobalto  

 Ni-Na2ZrO3:             Zirconato de sodio dopado con níquel  

  

 

3.2 Técnicas de caracterización  

Los materiales cerámicos sintetizados fueron caracterizados 

estructural y microestructuralmente por difracción de rayos X de polvos 

(DRX por sus siglas en inglés), adsorción-desorción de nitrógeno (N2), 

espectroscopia de infrarrojo (IR por sus siglas en inglés) y microscopia 

electrónica de barrido (SEM por sus siglas en inglés). 
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Figura 3.2 Esquema representativo del fenómeno de 

difracción de rayos X. 

 

 3.2.1 Difracción de rayos X    

La difracción de rayos X (DRX) es una técnica utilizada para 

determinar la estructura de materiales cristalinos. Los rayos X son 

radiación electromagnética con longitud de onda entre aproximadamente 

0.1 y 100 Å; que se generan al incidir electrones acelerados originados al 

calentar un filamento (cátodo) sobre un metal (ánodo) [50].  

Cuando los electrones del cátodo tienen suficiente energía para 

desalojar los electrones de la capa interna del ánodo, se producen los 

espectros característicos de los rayos X. Estos espectros consisten en 

varios componentes; siendo los más comunes Kα y Kβ. Esto sucede 

porque los electrones del cátodo bombardean y eliminan a los electrones 

de la capa K más interna del ánodo (n = 1) y estos a su vez crean huecos 

que se llenan de electrones que descienden de las capas superiores del 

mismo material. La disminución de la energía aparece como radiación; los 

electrones que descienden de la capa L (n = 2) dan las líneas Kα y los 

electrones de la capa M (n = 3) dan las líneas Kβ [49]. Estos rayos se 

filtran para producir radiación monocromática para luego colimarse y 

dirigirse a la muestra.   

 

 

 

 

 

 

 

    
Ilustración de Laboratorio de Difracción de Rayos X, Facultad de 

Física, Pontificia Universidad Católica de Chile. Recuperado de: 
http://servicios.fis.puc.cl/rayosx/teoria.html  

http://servicios.fis.puc.cl/rayosx/teoria.html
http://servicios.fis.puc.cl/rayosx/teoria.html
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Cuando un haz de rayos X choca contra la superficie de un cristal 

formando un ángulo θ, una porción del haz es difundida por la capa de 

átomos de la superficie. La porción no dispersada del haz penetra la 

segunda capa de átomos donde, de nuevo, una fracción es difundida y, la 

que queda pasa a la tercera capa y así sucesivamente [51]. En la Figura 

3.2 se muestra esquemáticamente el fenómeno de difracción de rayos X. 

El efecto acumulativo de esta difusión producida por los centros con 

separaciones regulares del cristal es la difracción del haz. En ciertos 

ángulos de incidencia, las ondas paralelas difractadas interfieren 

constructivamente.  Esta interferencia ocurre cuando dos ondas de rayos 

X con fases separadas por un número entero de longitudes de onda se 

suman para formar una nueva onda con una amplitud mayor [52], 

creando picos de intensidad detectables como se muestra en la Figura 3.3.  

   

 

   Figura 3.3 Interferencia entre ondas.  

   Noel Jiménez, Andrés Ghinaglia. (2019). Ilustración de Ciencias de los  
Materiales. Recuperado de:  

https://cienciasmaterialesucab.blogspot.com/2019/05/interferencias 
 luminosas.html  

William Henry Bragg identificó la relación y obtuvo la siguiente 

ecuación:  

                      nλ = 2d hkl sin (θ)            Ecuación 3.1  

https://cienciasmaterialesucab.blogspot.com/2019/05/interferencias-luminosas.html
https://cienciasmaterialesucab.blogspot.com/2019/05/interferencias-luminosas.html
https://cienciasmaterialesucab.blogspot.com/2019/05/interferencias-luminosas.html
https://cienciasmaterialesucab.blogspot.com/2019/05/interferencias-luminosas.html
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Una red cristalina contiene planos reticulares en orientaciones 

diversas, que se notan mediante tres enteros "h, k, l". La ley de Bragg de 

la difracción permite obtener para cada compuesto los valores de sus 

espaciados y de este modo permitir su identificación.   

Cada compuesto está caracterizado por una serie de valores de 

“dhkl”. Estos valores son conocidos y tabulados en una base de datos. De 

este modo, mediante los valores obtenidos en la difracción, y consultando 

la base de datos, se puede identificar a la fase cristalina correspondiente 

[53].  

En este trabajo, la técnica de difracción de rayos X se utilizó para 

identificar: 1) la presencia de la fase cristalina correspondiente al 

zirconato de sodio en todos los cerámicos sintetizados, 2) las fases 

secundarias formadas a consecuencia de la adición de Co, Fe y Ni y 3) 

determinar los cambios estructurales después de las pruebas catalíticas 

(isotermas y ciclos).  

Estas medidas de difracción de rayos X se llevaron a cabo en un 

difractómetro BRUKER D8 Advance con ánodo de cobre, con una longitud 

de onda λ ≈ 1.54060 Å.  Todas las fases cristalinas fueron identificadas 

utilizando la base de datos del Joint Committee on Powder 

DiffractionInternational Center for Diffraction Data (JCPDS-ICDD).  

  

3.2.2 Fisisorción de N2  

Las mediciones de adsorción de gas se usan ampliamente para 

determinar el área superficial específica (SBET) y la distribución del tamaño 

de poro de materiales sólidos.  

La técnica más utilizada para determinar la adsorción física de un 

gas consiste en realizar isotermas de adsorción y desorción, de las cuales 

se mide la cantidad de un gas (adsorbato) requerido para formar una 

monocapa de moléculas sobre una superficie solida (adsorbente). Esta 

medición se realiza a una temperatura cercana al punto de ebullición del 



  30  

gas (-196 °C), el cual usualmente es nitrógeno (N2), aunque también es 

posible el uso de argón (Ar) y dióxido de carbono (CO2) [54].  

3.2.2.1 La isoterma de adsorción  

La isoterma de adsorción corresponde a la relación, entre la presión 

relativa (P/P0) (en donde P es la presión de equilibrio y P0 es la presión de 

vapor de saturación) y la cantidad de gas adsorbido a condiciones 

estándar de temperatura y presión (STP).   

La mayoría de las isotermas de fisisorción de N2 se pueden agrupar 

en los seis tipos propuestos por la clasificación de la IUPAC (International 

Union of Pure and Applied Chemistry) que se muestran en la Figura 3.4.  

  

 

  

Figura 3.4 Clasificación de las isotermas de adsorción definidas por IUPAC.  
Recuperado de https://images.app.goo.gl/QLpFCRBr89x5bAmU9  

  

Tipo I: La isoterma es cóncava respecto al eje de la presión relativa 

(p/p0), aumenta rápidamente a baja presión. Esta clase de isotermas es 

característica de materiales microporosos (por ejemplo, zeolitas, carbón 

activado, entre otros). La alta energía de adsorción de los microporos 

produce que el gas se adsorba a bajas presiones.  
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Tipo II: A bajas presiones es cóncava respecto al eje de la presión 

relativa (p/p0), luego aumenta lineal y finalmente se vuelve convexa.  

Puede ser interpretada como la formación de una capa adsorbida cuyo 

espesor es incrementado progresivamente a medida que aumenta la 

presión. Es la forma normal de isoterma obtenida con un adsorbente no 

poroso o macroporoso (por ejemplo, sílice no porosa y polvo magnético). 

Este tipo de isoterma representa la adsorción sin restricciones de 

monocapa-multicapa. El punto B, muestra el comienzo de la sección 

media casi lineal de la isoterma, a menudo se toma para indicar la etapa 

en la que se completa la cobertura de la monocapa y la adsorción 

multicapa está por comenzar. La total reversibilidad de la isoterma de 

adsorción-desorción, es decir, la ausencia del lazo de histéresis es una 

condición que se cumple en este tipo de sistemas.   

Tipo III: Es convexa respecto al eje de la presión relativa (P/P0) en 

todo el intervalo de presión. Esta característica es indicativa de materiales 

no porosos o macroporosos que presentan una interacción débil entre 

adsorbato y adsorbente (por ejemplo, grafito / agua).  

Tipo IV: A bajas presiones se comporta como la del Tipo II, siendo 

el rasgo distintivo de esta isoterma su lazo de histéresis. Es característica 

de los sólidos mesoporosos (por ejemplo, sílice mesoporosa y -alúmina). 

La aparición del ciclo de histéresis está asociada con la condensación 

capilar que tiene lugar en los mesoporos, y la absorción limitante en un 

intervalo de p/p° alto. La parte inicial de la isoterma tipo IV se atribuye a 

la adsorción de la monocapa, mientras que la formación de la multicapa 

ocurre a valores altos de presión relativa.   

Tipo V: Del mismo modo que las de Tipo III, esta clase de isotermas 

se obtiene cuando las interacciones entre el adsorbato y el adsorbente 

son débiles (por ejemplo, carbón activado / agua). La presencia del lazo 

de histéresis está asociada con el mecanismo de llenado y vaciado de los 

poros.   
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Tipo VI: O también denominada “isoterma escalonada”, es la 

menos común de todas las isotermas de esta clasificación. Es 

característica de materiales de superficie homogéneos (por ejemplo, 

grafito/Kr y NaCl/Kr). Se la asocia con la adsorción capa por capa sobre 

superficies que son altamente homogéneas respecto del adsorbato. La 

forma del escalón depende de la temperatura y de los detalles del sistema 

[55], [56].  

 

3.2.2.2 Determinación del área superficial (BET)  

Brunauer, Emmett & Teller desarrollaron un modelo para las isotermas 

tipo II, que considera que las moléculas de gas se adsorben en monocapas, es 

decir, capas monomoleculares. En el intervalo específico de presión relativa de 

0.05 a 0.30, la monocapa se forma, cubriendo uniformemente a la superficie 

del sólido.  

 Posteriormente, para explicar la adsorción multimolecular a 

presiones relativas mayores se extiende el tratamiento propuesto por 

Langmuir. Como consecuencia de la similitud entre las fuerzas responsables 

de la adsorción física y las fuerzas de licuefacción (fuerzas de van der 

Waals), la adsorción en las superficies tanto planas como convexas, no se 

limita a una monocapa, sino que continua hasta que la superficie queda 

cubierta con una capa multimolecular de líquido. La ecuación 3.2 se obtiene 

igualando las rapideces de condensación y evaporación en las diversas 

capas, suponiendo que la energía característica de adsorción del vapor 

corresponde a la primera capa, en tanto que la energía de licuefacción del 

vapor sirve para las capas siguientes [57]. 

 

….                                                 Ecuación 3.2  
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Donde 𝑃 es la presión relativa, p0 la presión de vapor de saturación; 

V el volumen adsorbido a la presión p, V𝑚 la capacidad de adsorción en la 

primera capa y 𝐶 la diferencia de energía entre las moléculas adsorbidas 

en la primera capa y la de las capas siguientes.  

Si el término lado izquierdo de la ecuación BET se traza con respecto 

a la presión relativa (P/Po), se obtiene una tendencia lineal en el intervalo 

de presión mencionado anteriormente. Según la ecuación, los parámetros 

V𝑚 y 𝐶 se derivan de la pendiente y el intercepto, mediante una regresión 

lineal de los puntos determinado antes del punto de inflexión (Punto B) 

observado en la isoterma tipo II [58].  

Para este trabajo se obtuvieron las isotermas de adsorción-

desorción de nitrógeno utilizando el equipo Belsorp-mini II de BEL Japan, 

donde ~15 mg de cada muestra fueron previamente desgasificados en el 

Belprep-vacil de BEL Japan, Inc. a temperatura ambiente (21 °C) por 12 

h en vacío, para posteriormente determinar su capacidad para adsorber y 

desorber N2 a -196 °C. Finalmente, el área superficial específica se calculó 

mediante el modelo BET. Un ejemplo del cálculo se muestra en el Anexo 

1. Las muestras fueron analizadas antes y después de las pruebas cíclicas 

con el objetivo de detectar cambios microestructurales a consecuencia de 

la prueba catalítica.  

  

 3.2.3 Espectroscopía de infrarrojo (IR)  

Esta técnica se fundamenta en la absorción de la región infrarroja 

del espectro electromagnético. Es sumamente útil para determinaciones 

cualitativas de compuestos orgánicos y para deducir estructuras 

moleculares a partir de sus grupos funcionales tanto de compuestos 

orgánicos como inorgánicos.  

La luz infrarroja es una parte del espectro electromagnético que se 

extiende desde 0.8 a 1000 μm (que corresponde al número de onda 

comprendidos entre los 12800 y los 10 cm-1), se considera como la región 
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del infrarrojo la cual está dividida en tres intervalos denominados de la 

siguiente forma (Figura 3.5):    

 
  

 
  

Figura 3.5 División de la región del espectro infrarrojo  
(2016) Recuperado de http://med.se-todo.com/law/39114/index.html  

 

Siendo el IR medio el que normalmente se utiliza en 

experimentación porque las moléculas pueden absorber las radiaciones en 

esta región para inducir la excitación vibracional de los grupos funcionales 

[59].  

 

  

Figura 3.6 Tipos de vibraciones moleculares.  

  (2006) Ilustración de Técnicas a utilizar Recuperado de 

http://www.ehu.eus/imacris/PIE06/web/IR.htm  

 

Una molécula absorberá la energía de un haz de luz infrarroja 

cuando dicha energía incidente sea igual a la necesaria para que se dé 

una transición vibracional de la molécula. Es decir, la molécula comienza 

http://med.se-todo.com/law/39114/index.html
http://www.ehu.eus/imacris/PIE06/web/IR.htm
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a vibrar de una determinada manera gracias a la energía que se le 

suministra mediante luz infrarroja.  

Pueden distinguirse dos categorías básicas de vibraciones: de 

tensión y de flexión. Las vibraciones de tensión son cambios en la 

distancia interatómica a lo largo del eje del enlace entre dos átomos. Las 

vibraciones de flexión están originadas por cambios en el ángulo que 

forman dos enlaces. En la siguiente Figura 3.6 se representan los 

diferentes tipos de vibraciones moleculares.  

En principio, cada molécula presenta un espectro IR característico 

(huella dactilar), debido a que todas las moléculas (excepto las especies 

diatómicas homonucleares como O2 y Br2) tienen algunas vibraciones que, 

al activarse, provocan la absorción de una determinada longitud de onda 

en la zona del espectro electromagnético correspondiente al infrarrojo 

[60].  

De esta forma, analizando cuales son las longitudes de onda que 

absorbe una sustancia en la zona del infrarrojo, se puede obtener 

información acerca de las moléculas que componen dicha sustancia.  

Los espectros de infrarrojo de las muestras antes de las pruebas 

catalíticas se obtuvieron en un espectrofotómetro Bruker modelo ALPHA 

con módulo ATR. Las muestras solidas se colocaron sobre el cristal sin 

diluir y se realizó la lectura en un intervalo de 4000- 500cm-1 realizando 

32 escaneos en cada muestra.  

  

3.2.4 Microscopía electrónica de barrido (SEM)  

 

En la década de 1920 diversos descubrimientos comprobaron que 

un haz de electrones acelerados en el vacío, además de recorrer 

trayectorias rectas, se comportaba también como una onda similar a la 

luz visible caracterizada por una longitud de onda 100,000 veces más 

pequeña. Más aún, se encontró que el comportamiento de los electrones 
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frente a campos eléctricos y magnéticos era similar al de la luz visible en 

espejos y lentes. Precisamente, un haz de electrones acelerados por un 

alto potencial eléctrico (25,000 V) constituye la fuente de radiación de un 

microscopio electrónico de barrido (SEM) [61].  

  La microscopía electrónica es extremadamente versátil para 

proporcionar información sobre la morfología, la topografía y las 

características de la superficie de polvos. La aplicación principal de SEM 

es para la encuesta de materiales bajo alta iluminación y para 

proporcionar información sobre tamaños, formas y composiciones como 

se ve desde superficies sólidas [49].  

Las imágenes de un microscopio electrónico se obtienen mediante 

la detección, procesamiento y visualización de las señales resultantes de 

las interacciones entre un haz de electrones de alta energía con la materia.  

Para esto solamente es necesario asegurar que las muestras sean 

limpias, secas, resistentes al alto vacío del instrumento y buenas 

conductoras eléctricas. Si se trata de observar un material no conductor, 

normalmente se recubren las muestras con una delgada capa metálica, 

por ejemplo, oro, o desecando previamente las muestras que tuviesen 

altos contenidos de vapor de agua [61].  

  

  

  

  

 

 

 

 

 

Figura 3.7 Componentes de un microscopio electrónico de barrido. 

 
  (2008). Ilustracion de Encyclopaedia Britannica. Recuperado de 

https://www.shutterstock.com/es/editorial/image-editorial/education-2557517a  
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El microscopio electrónico de barrido (SEM)se basa en la obtención 

de una imagen de la muestra a partir del barrido de la misma con un haz 

de electrones, como resultado de las interacciones entre los electrones 

incidentes y la muestra. El SEM se compone de varios elementos básicos: 

un cañón de electrones con un filamento emisor de electrones, lentes 

magnéticas que dirigen y focalizan el haz de electrones sobre la muestra, 

sistema de barrido, portamuestras móvil y con giro universal, sistemas de 

obtención de la imagen y de análisis (Figura 3.7) [62].  

Las interacciones entre los electrones incidentes y la muestra 

originan la emisión de electrones secundarios y de electrones 

retrodispersados, como se muestra en la Figura 3.8:  

 
  

Figura 3.8 Efectos básicos de los electrones al chocar con la materia.  

  
(2013). Ilustracion de Slide Share. Recuperado de 

https://es.slideshare.net/vegabner/microscopiaelectronica-de-barrido  

  

Los electrones secundarios (secondary electrons, SE) se producen 

cuando un electrón del haz pasa muy cerca del núcleo de un átomo de la 

muestra, proporcionando la suficiente energía a uno o varios de los 

electrones interiores para saltar fuera de la muestra. Están caracterizados 

por una energía baja por lo que deben encontrarse muy cerca de la 

superficie para poder escapar. Precisamente por eso proporcionan una 

valiosa información topográfica de la muestra.   
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Los electrones retrodispersados (backscattered electrons, BSE) se 

producen cuando un electrón del haz choca frontalmente con el núcleo de 

un átomo de la muestra, siendo repelido en sentido contrario fuera de la 

muestra. La intensidad de dicho efecto varía proporcionalmente con el 

número atómico de la muestra. Por esta razón permite detectar 

variaciones de la composición en distintos puntos de la muestra analizada. 

Zonas de mayor número atómico son más eficientes en la emisión de 

electrones retrodifundidos y aparecen por lo tanto más brillantes en la 

imagen [63].  

Para esta técnica se empleó un microscopio JEOL JMS-7600f de 

emisión de campo, utilizando electrones secundarios y 

electrodispersados; y una diferencia de potencial de 10.0 y 0.50 Kv. Para 

el análisis, las muestras previamente se depositaron en una cinta de 

carbono y fueron recubiertas con oro.   

  

3.3 Producción de hidrógeno (H2)  

 

Posteriormente a la síntesis y caracterización de los materiales 

cerámicos se evaluó la actividad catalítica en experimentos dinámicos, 

isotérmicos y cíclicos.  

Los experimentos se realizaron en un reactor catalítico continuo de 

lecho empacado (equipo Hiden Analytical acoplado a un humidificador), 

utilizando 100 mg de muestra en cada experimento.  

Se comenzó con la catálisis en la oxidación parcial de metano (CH4), 

seguida de la descomposición catalítica de metano. En ambos casos las 

muestras se trataron dinámicamente entre 30 y 900 °C a presión 

constante bajo un flujo total de 100 mL/min. Para la oxidación parcial de 

metano se empleó un flujo de 5 mL de CH4, 2 mL de oxígeno (O2) y el 

resto de nitrógeno (N2); mientras que para la descomposición catalítica 

de CH4 se utilizó un flujo de 5 % de CH4 y 95 % de N2.  
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 Con base en los resultados de los experimentos dinámicos, se 

determinaron las mejores condiciones térmicas para realizar los 

experimentos isotérmicos y con base a estos resultados se llevaron a cabo 

algunos experimentos cíclicos con las muestras que presentaron las 

mayores producciones de hidrógeno (H2).  

Se realizaron dos experimentos cíclicos modificando la composición 

del flujo empleado en la etapa de enfriamiento entre cada ciclo. En uno 

de ellos se utilizó un flujo de 60 mL únicamente compuesto por N2, 

mientras que en el otro caso se agregó 5 % de O2, para tener un flujo 

compuesto por 57 mL de N2 y 3 mL de O2. Ambos experimentos cíclicos 

fueron realizados seleccionando la mejor temperatura de producción de 

H2 observada durante los experimentos isotérmicos, con el objetivo de 

realizar 5 ciclos consecutivos.  

Adicionalmente a los experimentos catalíticos se realizaron análisis 

termogravimétricos  

El equipo utilizado en este proyecto para realizar los TGA es el Hires 

TGA Q500 de TA Instruments, donde 30-40 mg de los cerámicos fueron 

sometidos a análisis termogravimétricos dinámicos, en atmósfera de CO2 

con un flujo compuesto por 54 mL/min de N2 y 6 mL/min de CO2 y 

atmósfera de CO2 y CH4 compuesto por 3 mL/min de CO2, 3 mL/min de 

CH4 y 54 mL/min de N2. En un intervalo de temperatura de 30 °C hasta  

900 °C, con una rampa de calentamiento de 5 °C/min  

  

3.4 Caracterización de los productos sólidos   

Una vez evaluada la actividad catalítica de los cerámicos en los 

experimentos cíclicos, se procedió a caracterizar los productos sólidos 

obtenidos en estas reacciones por: fisisorción de N2 y microscopía 

electrónica de barrido.  
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CAPÍTULO 4  
RESULTADOS Y ANÁLISIS DE 

RESULTADOS  
  

 

4.1 Síntesis de los materiales cerámicos   

Los materiales cerámicos que se sintetizaron fueron: zirconato de 

sodio (Na2ZrO3) puro y los materiales con base en zirconato de sodio y 

dopados con hierro (FeNa2ZrO3), níquel (Ni-Na2ZrO3) y cobalto (Co-

Na2ZrO3), obteniéndose polvos finos de color blanco, café, gris claro y gris 

obscuro, respectivamente.   

  

4.2 Difracción de rayos X (DRX)  

Posterior a la etapa de síntesis, todos los materiales cerámicos se 

caracterizaron por difracción de rayos X con el objetivo de determinar: 1) 

si la estructura característica del zirconato de sodio fue obtenida y 2) si la 

estructura cambia a consecuencia de la adición de los metales de 

transición. Los resultados obtenidos se muestran en la Figura 4.1, en la 

cual se presentan los patrones de difracción de las muestras con base en 

Na2ZrO3. La presencia del zirconato de sodio se identificó a partir de la 

ficha 00-035-0770 de la base de datos ICDD (Centro Internacional de 

Datos de Difracción, por sus siglas en inglés), con estructura cristalina 

monoclínica y en cada patrón de difracción es representada con el símbolo 

( ). La muestra pura de zirconato de sodio únicamente mostró líneas de 

difracción asociadas a la fase cristalina correspondiente, sin la presencia 

de fases secundarias.  
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Este resultado muestra que el método de síntesis empleado es útil 

para la formación de este cerámico alcalino. También a partir de estos 

resultados, se sabe que la adición de diferentes metales de transición (Co, 

Fe y Ni) no modifica la estructura cristalina del Na2ZrO3 y la preserva como 

la fase primaria del compuesto cerámico. Un análisis de la posición de las 

reflexiones más intensas de la fase de zirconato de sodio (16.22 y 

38.84°), mostraron que, tras la adición del 10 % en peso de los diferentes 

metales, la posición de estas no se ve modificada significativamente, por 

lo que la posibilidad de tener materiales constituidos por soluciones 

sólidas fue descartada en todos los casos.   

En las muestras M-Na2ZrO3 modificadas con los metales de 

transición (M = Co, Fe y Ni) se observó la formación de compositos, 

conformados por otras fases cristalinas además de la correspondiente al 

zirconato de sodio. En el material dopado con Ni se formó una mezcla 

entre el zirconato de sodio y el óxido correspondiente: NiO-Na2ZrO3. Esta 

fase cristalina se observa en las reflexiones localizadas en 43.35, 37.30 y 

62.85° en la escala 2θ y se indican con el símbolo ( ). Por otro lado, en 

los materiales dopados con Co y Fe no se observó la presencia de los 

óxidos correspondientes (CoO, FeO o Fe2O3), en lugar de esto se observó 

la formación de un composito entre el zirconato de sodio y cobaltato de 

sodio (NaCoO2) o ferrita de sodio (NaFeO2), respectivamente. Estas fases 

cristalinas fueron identificadas en el patrón de difracción del material Co-

Na2ZrO3 en las posiciones 36.75 y 40.38° señaladas con el símbolo ( ); 

mientras que, para el material con hierro, la ferrita de sodio fue 

identificada a través de las reflexiones localizadas en 20.05, 20.70 y 

29.60, 30.39° con el símbolo (  ). 
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Figura 4.1 Patrones de difracción de rayos X para el 

Na2ZrO3 y las muestras dopadas con Co, Fe y Ni. 

  

4.3 Fisisorción de nitrógeno (N2)   

La siguiente técnica, la fisisorción de nitrógeno, fue empleada para 

determinar las propiedades microestructurales de los cerámicos alcalinos. 

En la Figura 4.2, se muestran las isotermas de adsorción-desorción de N2 

de los compuestos cerámicos obtenidas experimentalmente a 77 K. De 

acuerdo con la clasificación propuesta por la IUPAC, todas las isotermas 

mostraron ser del tipo II relacionada con materiales no porosos sin la 

presencia de histéresis [55]. En general, los volúmenes adsorbidos de 

nitrógeno a condiciones estándar (STP, por sus siglas en inglés) se 

encuentran entre 2.5 y 4.5 cm3/g.  

Además, estos resultados de caracterización mostraron que al dopar 

con 10 % en peso de metales de transición al zirconato de sodio, en todo 

el intervalo de presión relativa evaluada (P/Po), la forma y tipo de las 



  43  

isotermas de adsorción-desorción se preservó, aunque, es notorio que en 

las isotermas de los materiales M-Na2ZrO3 se presentó un decremento en 

el volumen adsorbido, debido al proceso de depósito de los metales sobre 

la superficie del cerámico, siendo el material modificado con cobalto el 

más afectado en todo el intervalo evaluado.  

 

   Figura 4.2 Isotermas de adsorción-desorción de N2  

de los cerámicos sintetizados.  

 

4.3.1 Características texturales   

       A partir de las isotermas de adsorción de la figura anterior se 

determinaron los valores de las características texturales (Tabla 4.1) de 

cada cerámico sintetizado. El área superficial específica (SBET) y el 

volumen del gas adsorbido para la formación de la monocapa (Vm) fueron 

calculados con el modelo de BET para cada una de las muestras 

sintetizadas, utilizando la parte inicial de la isoterma de adsorción (P/Po < 

0.30). Mientras, que el volumen total del poro (Vp) fue calculado a partir 

de la cantidad máxima adsorbida en la isoterma de adsorción                  

(P/Po = 0.95).   
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El volumen de nitrógeno requerido para la formación de la 

monocapa, para las muestras con base en zirconato de sodio, se 

encuentra cercano a 0.57 cm3/g, excepto para la muestra con cobalto que 

presenta un valor menor de ~0.40 cm3/g. Por otro lado, el área superficial 

específica de las muestras cerámicas se encuentra entre 1.7 y 3.0 m2/g, 

dependiendo del dopante utilizado. Estos valores están en concordancia 

con las observaciones realizadas en la Figura 4.2; además, de ser valores 

esperados debido al tipo de método de síntesis utilizado (estado sólido), 

donde materiales sólidos de densidad alta son obtenidos. Otros estudios 

han obtenido resultados similares [42],[64]. En general, todas las 

características texturales de la Tabla 4.1 se mantienen tras la adición de 

los metales de transición, excepto para el material preparado con cobalto, 

donde se tiene un decremento de aproximadamente el 30 %, con respecto 

a las características de la muestra pura de Na2ZrO3. Estos resultados 

confirman que la adición de Ni y Fe no alteran la microestructura del 

cerámico base; sin embargo, es evidente que el material preparado con 

Co presenta los valores más bajos en las características texturales 

evaluadas, probablemente a causa de la presencia del cobaltato de sodio 

detectada por DRX.   

 

Tabla 4.1 Características texturales como función de las características 

de los materiales de zirconato de sodio y los dopados con Ni, Fe y Co.  

Cerámico  
Vm  

[cm3(STP) g-1]  

  

SBET  

[m2 g-1]  

  

Volumen total 

del poro (Vp)   

[cm3 g-1]  

Na2ZrO3  0.5783  2.5170  0.00597  

Ni-Na2ZrO3   0.5690  2.4768  0.00671  

Fe-Na2ZrO3  0.5875  2.5571  0.00562  

Co-Na2ZrO3   0.3993  1.7381  0.00394  
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4.4 Espectroscopía infrarroja (IR)  

La espectroscopía de infrarrojo fue utilizada en este trabajo para 

determinar cambios de posición o intensidad en las bandas de vibración 

de los enlaces presentes en los cerámicos alcalinos modificados M-

Na2ZrO3 con respecto al material sin modificar (Na2ZrO3). En la Figura 4.3 

se muestran los espectros de infrarrojo de las muestras del Na2ZrO3 y de 

las dopadas con Fe, Ni y Co.  

 
Figura 4.3 Espectros de infrarrojo de los cerámicos sintetizados. 

 

En todos los espectros se puede identificar las bandas de vibración 

características a la vibración del enlace metal-oxígeno (Na-O y Zr-O) 

ubicadas alrededor de 700 cm-1 y asociadas a la presencia del zirconato 

de sodio. Estas bandas no presentan desplazamiento alguno en los 

espectros de los materiales modificados, por lo que estos resultados se 

encuentran en línea con lo observado en DRX, donde se determinó que la 

adición de los metales de transición no modifica estructuralmente al 

zirconato de sodio, material base en todos los casos.   
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También, en los espectros se observan las bandas de vibración 

características del grupo carbonato (CO3
2-) que se encuentran alrededor 

de 1410 (vibración C=O) y 850 cm-1 (vibración C-O), asociadas con la 

presencia del carbonato de sodio. Estas bandas son debidas a que las 

muestras podrían haberse carbonatado superficialmente al reaccionar con 

el CO2 de la atmósfera antes de realizar las pruebas de caracterización.  

Adicionalmente, en la muestra pura (Na2ZrO3) y dopada con Co, se 

observan bandas de vibración asociadas a especies de hidroxilo entre 

3000 y 3500 cm-1, a causa de la exposición de las muestras con la 

humedad del ambiente.  

 

 

4.5 Microscopía electrónica de barrido (SEM)  

Para obtener mayor información microestructural de los cerámicos 

M-Na2ZrO3, se realizó la microscopía electrónica de barrido. En la Figura 

4.4 se muestran las micrografías de las cuatro muestras sintetizadas, 

junto con los histogramas de la distribución de tamaño de partícula.  

Para determinar el tamaño promedio de las nanopartículas, se 

midieron más de 160 partículas observadas en las micrografías presentes 

y se elaboró el histograma de tamaños, obteniendo que las nanopartículas 

tienen un tamaño promedio de 1300 nm.   

En todos los casos, las partículas mostraron una morfología 

poliédrica con aglomerados. Sin embargo, en la micrografía del cerámico 

dopado con Ni, se observan laminas largas y delgadas que podría 

atribuirse al carbono de la cinta que se utilizó para el análisis de las 

muestras.   

El tamaño medio de partícula para la muestra pura de Na2ZrO3 fue 

de aproximadamente 1000 nm (Figura 4.4A). Valores similares en el 

material dopado con Ni (Figura 4.4B) con tamaño promedio de 900 nm. 

Mientras que las partículas presentes en el material dopado con Fe (Figura 
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4.4C) exhibieron un tamaño promedio mayor, en relación con el material 

puro, que vario entre 1000 y 2000 nm. Finalmente, el tamaño de partícula 

para el material dopado con Co (Figura 4.4D) exhibieron un tamaño 

promedio entre 1000 y 1500 nm mostrando agregados de mayor tamaño.   

En todos los casos se observa una distribución de tamaño 

parcialmente unimodal siendo la más estrecha la correspondiente al 

catalizador dopado con Ni con un 60 % de las partículas.   

Estos resultados de microscopía electrónica de barrido son 

consistentes con los resultados obtenidos a través de la técnica de 

fisisorción de N2, en donde la muestra pura y los cerámicos dopados con 

Fe y Ni presentaron valores similares de área superficial específica (SBET), 

debido a que todas ellas se encuentran constituidas por agregados de 

partículas con valores similares de tamaño. En contraste, la baja área 

superficial del material Co-Na2ZrO3, calculada en la sección 4.3.1, puede 

ser explicada con base en los aglomerados de mayor tamaño observados 

en esta muestra. 

 A  
 
 

  

 
   Diametro(nm) 
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Diámetro(nm) 

   

 

Figura 4.4 Imágenes de microscopía electrónica de barrido junto con los 

histogramas de la distribución de tamaño de partícula para Na2ZrO3 (A),            

Ni-Na2ZrO3 (B), Fe-Na2ZrO3 (C) y Co-Na2ZrO3 (D). 
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Después de realizar la caracterización estructural y microestructural 

de los materiales cerámicos, se procedió a determinar su actividad 

catalítica en dos reacciones de interés industrial para la producción de 

hidrógeno (H2): 1) la oxidación parcial de metano (CH4) y 2) la 

descomposición catalítica de metano.  

 

4.6 Oxidación parcial de metano  

Como se mencionó en la metodología experimental (sección 3.3), 

para evaluar la actividad catalítica de los materiales M-Na2ZrO3 en la 

oxidación parcial de metano (CH4 + O2), se realizaron experimentos 

dinámicos en el intervalo de temperatura de 50 a 850 °C; sin embargo, 

las Figuras 4.5-4.6 son graficadas a partir de 400 °C debido a que antes 

de esta temperatura no hay ningún proceso de conversión en presencia 

de ninguno de los materiales sintetizados.   

     Asimismo, con el propósito de ejemplificar el proceso de conversión 

y formación de todos los gases presentes en la reacción de estudio, se 

presentan los perfiles de reacción para los reactivos y productos en la 

Figura 4.5, sólo para el material sin modificar (Na2ZrO3); mientras que, 

para los demás materiales dopado con Co, Fe y Ni, únicamente se 

presentan los perfiles obtenidos para los productos.  

De forma general en la Figura 4.5, que corresponde al experimento 

con Na2ZrO3, se observa a partir de 650 °C una disminución gradual de la 

composición de los reactantes como función de la temperatura y que a T 

> 800 °C está es menor al 80 % para CH4 y completa para oxígeno (O2). 

Por otro lado, la formación del dióxido de carbono (CO2) fue observada a 

partir de 600 °C, alcanzando un máximo de producción de 10 % a 850 

°C, sin ser evidente la formación de hidrógeno (H2) en ningún valor de 

temperatura.   
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Figura 4.5 Evolución catalítica de la oxidación parcial de metano 
utilizando como catalizador al Na2ZrO3. 

  

Por otro lado, en las Figuras 4.6(A) y 4.6(B), correspondientes a los 

materiales dopados con Fe y Co, se observa que los perfiles de la 

formación de CO2 son crecientes como función de la temperatura a partir 

de 450 y 475 °C, respectivamente, hasta que en T > 725 °C, su formación 

alcanza un máximo (~12 %) y se detiene para permanecer constante en 

el resto del experimento.  Similar comportamiento fue observado para el 

material dopado con Ni (Figura 4.6(C)), en donde se forma CO2 a partir 

de 525 °C, acompañado de un desplazamiento del máximo de producción 

hasta 850 °C, a partir del cual su porcentaje de formación permanece casi 

constante en ~11 %.  

De forma general, con todos los materiales dopados, no se observa 

la formación de H2, es decir, se obtiene el mismo proceso de conversión 

que el observado para el material sin dopar (Na2ZrO3) en la Figura 4.5.    
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   14   C 

 

   Temperatura (°C) 

Figura 4.6 Evolución del H2 y CO2 como productos en la oxidación parcial de  

 metano, utilizando el cerámico dopado con (A) Fe, (B) Co y (C) Ni. 

  

A pesar de en la literatura estar reportado que la oxidación parcial 

del metano (sección 1.4) es una reacción termodinámicamente 

favorecida, es posible que las selectividades se puedan ver afectadas al 

introducir O2 en la reacción, generando reacciones desfavorables. En este 

caso al no estarse produciendo H2 y sólo estar observando la formación 

de CO2 en todos los materiales, se puede establecer que la reacción que 

se está llevando a cabo es la combustión completa de metano, 

representada en la siguiente ecuación química:  
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CH4 + 2 O2 → CO2 + 2 H2O  

Por lo tanto, se determinó que al dopar al zirconato de sodio con 

diferentes metales de transición no hacen diferencia en la catálisis para la 

oxidación parcial de metano, debido a que en todos los casos se presentó 

la combustión completa de metano llegando a obtener solo CO2 y H2O 

como productos.   

 Considerando los resultados para la actividad catalítica de los 

materiales M-Na2ZrO3 en la oxidación parcial de metano, se procedió a 

realizar los experimentos en la descomposición del metano, es decir en la 

ausencia de oxígeno.  

  

4.7 Descomposición catalítica de metano  

Al igual que en la sección 4.6, los experimentos dinámicos para esta 

reacción se realizaron entre 50-850 °C; sin embargo en este caso las 

figuras 4.7-4.8  presentan los perfiles de reacción  a partir de 550 °C, ya 

que antes de esta condición térmica no se observó ninguna formación de 

productos con ningún material M-Na2ZrO3 y a manera de ejemplo, solo se 

presentan los perfiles de conversión y formación de todos los gases  

(Figura 4.7) para el material sin modificar (Na2ZrO3); mientras que para 

los demás materiales dopados  (Figuras 4.8) se presentan únicamente los 

perfiles de formación para  hidrógeno (H2) y dióxido de carbono (CO2).   

Para el experimento en presencia de zirconato de sodio (Figura 4.7) 

se observa una pequeña disminución en el porcentaje de CH4 y un perfil 

con tendencia de exponencial creciente para la formación de H2 a partir 

de 700 °C y ésta continúa aumentando hasta alcanzar un ~5 % de H2 a 

una temperatura de 840 °C, sin observarse la formación significativa de 

CO2 en todo el intervalo de estudio. Este resultado muestra que es posible 

la formación de hidrógeno a altas temperaturas (T > 700 °C) en presencia 

de un cerámico alcalino con base en sodio.  
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Temperatura (°C) 

   Figura 4.7 Evolución del H2 y CO2 en la  

descomposición de metano utilizando como  

   catalizador al Na2ZrO3.  

  

Por otro lado, en la Figura 4.8(A), correspondiente al material 

dopado con Fe, se observa que la formación de H2 se tiene a partir de 700 

°C, valor similar al observado en el perfil del material sin dopar (Na2ZrO3), 

aunque en este caso se alcanzó una mayor formación (9 %) de H2 a 840 

°C; asimismo, se observa que la formación de CO2 es evidente desde 550 

°C y que posteriormente ésta alcanza un máximo en 650 °C, para 

finalmente aumentar de nueva cuenta desde 700 °C.   

En la Figura 4.8(B) se muestran los perfiles obtenidos en el material 

dopado con Co, donde se observa un comportamiento térmico muy similar 

al perfil del material Fe-Na2ZrO3 durante la formación de H2 y CO2, con la 

diferencia que el material con cobalto alcanza una mayor formación (12 

%) de H2 a 850 °C.   

   Finalmente, para el material dopado con Ni (Figura 4.8(C)) se 

observa la mayor producción de H2 de entre todos los materiales 

probados, alcanzando un 13 % a una temperatura menor que el resto 
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(760 °C), pero su perfil no obedece a la tendencia de una exponencial 

creciente, como si ocurrió con los otros materiales dopados. En particular, 

al seguir aumentando la temperatura, ocurre una disminución escalonada 

en este porcentaje, con máximos localizados en 790 y 825 °C, donde 

además es importante notar que el mismo comportamiento térmico se 

observa para la formación de CO2, aunque su composición en la mezcla 

de gases es menor en comparación a la de H2, en todo el intervalo 

estudiado. Este comportamiento sugiere que la formación de hidrógeno 

se encuentra afectada por diferentes procesos o fenómenos químicos que 

ocurren de manera progresiva.  

  

 
    

 

    
 

 

 

 

 

 

 

Figura 4.8   Evolución del H2 y CO2 en la descomposición de metano utilizando como 

catalizador al cerámico dopado con (A) Fe, (B) Co y (C) Ni.  
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En todos los materiales dopados se observa que la formación de H2 

es mayor que la obtenida con el zirconato de sodio puro; asimismo, se 

observa que en el intervalo de temperatura que se produce H2 se produce 

CO2 en mayor proporción que con el material sin modificar. Dado que la 

reacción de descomposición catalítica de metano solo produce hidrógeno 

y carbono (CH4 → 2H2(g) + C(s)), se podría considerar que el carbono que 

se deposita sobre el catalizador toma oxígenos de la red cristalina para 

oxidarse hasta CO2. El hecho de que estos materiales tengan esta 

propiedad podría contribuir a que no ocurra la desactivación del 

catalizador por la formación de carbono en la superficie del catalizador. 

Adicionalmente se sabe que el Na2ZrO3 es un material con la propiedad 

de capturar el CO2 como carbonato (Na2ZrO3 + CO2 → Na2CO3 + ZrO2) 

por tanto el CO2 producido en esta reacción podría estar siendo capturado 

en estos materiales y de este modo se estaría obteniendo una corriente 

limpia de H2.  

  

4.8 Análisis Termogravimétrico   

Para complementar los experimentos dinámicos en la catálisis de la 

descomposición de metano, se realizaron análisis termogravimétricos 

dinámicos; en uno de ellos con atmósfera de CO2, y en otro con atmósfera 

de CO2 y CH4, ambos en un intervalo de temperatura de 30 a 900 °C. Estos 

resultados se muestran en las Figuras 4.9 y 4.10.  

En la Figura 4.9, se muestra el termograma característico para todos 

los cerámicos en una atmósfera de CO2. 

Se puede observar un primer proceso a partir de los 30 °C hasta los 

350 °C con un incremento en el peso, que indica el comienzo de la captura 

superficial de CO2 para todos los cerámicos, variando en las cantidades 

de CO2 capturado por el tipo de dopante siendo el más bajo, el cerámico 
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dopado con Co ya que solo aumenta el 1% en peso y el más alto el 

cerámico dopado con Ni alcanzando un incremento del 8% en peso, 

posteriormente, existe una disminución parcial y el aumento de peso 

permanece invariable (350 a 550 °C) que puede atribuirse a que la capa 

superficial se ha llenado completamente, y, por tanto, la reacción en la 

superficie no puede continuar. Como segundo paso entre 530 y 700 °C 

ocurre la captura volumétrica de CO2, donde el cerámico puro (Na2ZrO3) 

y el dopado con Ni obtienen un aumento en peso del 13 y 12 % 

respectivamente y los cerámicos dopados con Co y Fe un aumento del 6 

%, finalmente, a temperaturas mayores de 750 °C ocurre un decremento 

en el porcentaje de peso, que se atribuye al proceso de desorción de CO2.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Figura 4.9 Análisis termogravimétrico dinámico de 30 a 900 °C en 

atmósfera de CO2 para el Na2ZrO3 y las muestras dopadas con Co,  

Fe y Ni.  
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 Revisando los experimentos dinámicos de los cerámicos dopados se 

observa la formación de CO2 a parir de 750 °C y comparando con los 

resultados aquí obtenidos es debido a que el CO2 formado se comienza a 

desorber justo a esta temperatura; sin embargo, la misma formación del 

CO2 contribuye a inhibir la formación de carbono depositado en el material 

y en consecuencia su desactivación.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4.10 Análisis termogravimétrico dinámico de 30 a 900 °C en  

 atmósfera de CO2 y CH4 para el Na2ZrO3 y las muestras dopadas con Co, 

Fe y Ni. 

 Para el termograma con atmósfera de CO2 y CH4 (Figura 4.10) a partir de 

los 30 °C se observa un incremento en el peso, que indica el comienzo de 

la captura superficial de CO2, hasta los 350 °C; similar comportamiento 

observado en la Figura 4.9; sin embargo a partir de los 550 °C se observa 

un perfil completamente distinto al observado en la figura 4.9, ya que 
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entra en competencia la descomposición del metano como se mira en los 

experimentos dinámicos, esta diferencia afecta el aumento en el 

porcentaje de peso en la captura volumétrica de CO2 así como el intervalo 

de temperatura en que se lleva a cabo, siendo el más afectado el cerámico 

dopado con Co.  

Por otra parte, para todos los cerámicos se observa un decremento 

menor al 100% en peso, está perdida podría deberse a la descomposición 

del cerámico al estarse llevando a cabo la reducción del cerámico para la 

formación del H2, así como por donar los oxígenos de su red.  

 

De estos resultados se descartó la oxidación parcial de metano como 

reacción de estudio y se decidió realizar experimentos isotérmicos para la 

descomposición catalítica de metano en las cuales se observó la mayor 

conversión a H2, es decir a 740, 770, 800 y 830 °C (ver Figuras  

4.10 y 4.11), para el material dopado con Fe, Ni, y a 750, 780 810 y 830 

°C para el material dopado con Co (ver Figura 4.12). Con la finalidad de 

determinar su comportamiento en periodos largos de reacción.  

  

4.9 Experimentos isotérmicos   

En las Figuras 4.11-4.13 se muestran los perfiles de formación del 

H2 y CO2 durante 3 h de reacción en las temperaturas mencionadas 

anteriormente. Estos experimentos se realizaron con la finalidad de 

determinar su comportamiento catalítico en periodos largos de reacción, 

así como establecer si presentan resistencia térmica.  

4.9.1 Isotermas del material dopado con Co  

Con el material dopado con cobalto, en las isotermas realizadas en 

las temperaturas más bajas, es decir 750 y 780 °C, no se observa una 

producción mayor al 3 % de H2. A una temperatura de 810 °C, se inicia 
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con la formación de un 2 % de H2, alcanzando un máximo de formación 

del 5 % de H2 que después de 45 min disminuye hasta un 2 % y 

permanece constante hasta el término del experimento. Este mismo 

comportamiento se observa a 840 °C donde se produce inicialmente un 4 

% de H2, alcanzando un 6 % en los primeros 30 min para después caer a 

un 5 % manteniendo esta conversión estable, sin la formación de CO2 

para todas las isotermas. Es importante notar que el máximo para la 

producción de hidrógeno se desplaza hacia menores tiempos cuando la 

temperatura dentro del reactor aumenta.  

 

  Figura 4.11 Evolución del H2 y CO2 a diferentes temperaturas 

utilizando Co-Na2ZrO3 en la descomposición térmica de metano.  
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4.9.2 Isotermas del material dopado con Fe   

Las isotermas realizadas a 740 y 770 °C en presencia del material 

modificado con hierro no presentan grandes diferencias en la formación 

de H2 con respecto al caso anterior con el material con cobalto, ya que no 

se obtiene un porcentaje mayor al 2 % en ningún momento del 

experimento. A 800 °C se inicia con un 2 % de H2 y este va incrementando 

progresivamente a partir de la segunda hora de reacción, hasta terminar 

con una conversión del 5 %, asimismo se observa la formación de CO2 del 

2 al 3 % con un perfil similar al del hidrógeno. Por último, en la isoterma 

realizada a 830 °C se formó un 6.8 % de H2 que posteriormente disminuye 

a un 5 %, con la formación de máximo 1 % del CO2.   

 
  

 

  
Figura 4.12 Evolución del H2 y CO2 a diferentes temperaturas utilizando Fe-

Na2ZrO3 en la descomposición térmica de metano.  
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Los resultados anteriores sugieren que la baja actividad catalítica de 

los materiales dopados con Co y Fe es debida al depósito de carbono sobre 

la superficie de los catalizadores, inhibiendo significativamente la 

formación de hidrógeno en todas las condiciones térmicas evaluadas.  

 

4.9.3 Isotermas del material dopado con Ni   

En las isotermas realizadas a 740 y 770 °C se logra producir hasta un 

13.5 y 11 % de H2, respectivamente, durante los primeros 15 min de 

reacción; sin embargo, esta formación no se mantiene constante y 

disminuye hasta un 2 % que permanece constante el resto del 

experimento. Por su parte a 800 °C se produce un 16 % de H2 que 

posteriormente decae hasta un 4 %. Por último, a 830 °C se logra la 

mayor conversión entre todos los materiales y condiciones térmicas 

probadas en este trabajo.  En los primeros 10 min de reacción se alcanza 

un máximo de 25 % de H2 para después caer hasta un 6 % de H2 y 

terminar el experimento con una conversión del 5 %.  

 

En este caso es notorio que el incremento en la temperatura de 

reacción provoca un incremento significativo en la conversión del metano; 

sin embargo, esto también conlleva a una rápida perdida de actividad.  Lo 

anterior puede ser debido al carbono depositado en los sitios activos 

presentes en la superficie del catalizador heterogéneo, ya que no se 

observa la formación de CO2 como si ocurrió   en los experimentos 

dinámicos, con lo que podría evitar la desactivación de este. No obstante, 

la producción de H2 en todas las temperaturas evaluadas durante los 

primeros minutos de reacción es notablemente mayor a las análogas 

obtenidas en presencia de los cerámicos dopados con Co y Fe.  
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Figura 4.13 Evolución del H2 y CO2 a diferentes temperaturas utilizando Ni- 

   Na2ZrO3 en la descomposición térmica de metano.  

Con base en los resultados experimentales obtenidos de las 

diferentes isotermas realizadas para la reacción de descomposición 

catalítica de metano, se comprueba que los cerámicos de tipo M-Na2ZrO3 

(M=Co, Fe o Ni) catalizan la reacción para producir H2, variando la 

producción en función de la temperatura, así como del tipo de cerámico 

utilizado, siendo el mejor resultado el obtenido en presencia del cerámico 

dopado con Ni a 830 °C.   

A partir de estos experimentos, se determinó que la temperatura 

óptima para producir H2 es 830 °C en los cerámicos dopados con Ni y Fe 

y a 840 °C en el dopado con Co. Por tanto, se decidió realizar 
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experimentos que probaran la ciclabilidad de estos cerámicos a la 

temperatura fijada.  

  

4.10 Experimentos cíclicos   

Como ya se mencionó en la sección 3.3, se realizaron cinco ciclos 

en dos esquemas de reacción. En donde una de ellas consistió en agregar 

O2 entre cada ciclo, con el objetivo de regenerar al material cerámico 

simulando las condiciones de síntesis; mientras, que en el segundo 

esquema se procedió sin una etapa de regeneración al no haber agregado 

oxígeno entre cada ciclo catalítico.  

4.10.1 Experimentos cíclicos con etapa de regeneración  

La Figura 4.14 muestra los perfiles de producción de hidrógeno 

durante los cinco ciclos con una etapa de regeneración en los que se 

agregó oxigeno entre cada ciclo para lograr una regeneración del material 

dopado.  

Durante el primer ciclo, el material dopado con Co (Figura 4.14(A)) 

formó de un 4 a un 5 % de H2; posteriormente este máximo de producción 

disminuye como función de los ciclos, alcanzando formaciones de 3 % en 

el ciclo 2 y del 2 % durante los ciclos 3-5. Por su parte el material dopado 

con Fe (Figura 4.14(B)) fue capaz de formar 7 % al inicio de la reacción. 

Al igual que en el caso con el material con cobalto, la producción de H2 

disminuyó con el pasó de los ciclos, logrando en todos los casos 

producciones menores al 5 %. Finalmente, para el material dopado con Ni 

(Figura 4.14(C)) se produce hasta un 24 % de H2 durante los primeros 

minutos de reacción en el ciclo 1 y posteriormente decae hasta un 5.5 %, 

manteniéndose estable esta conversión en todo el tiempo evaluado. 

Posteriormente, en los ciclos 2 y 3, se observa que la formación de 

hidrógeno se desplaza hacia un tiempo mayor y el perfil obtenido es más 

amplio, alcanzando una formación máxima de H2 de 8 % durante el 
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segundo ciclo. Finalmente, en los ciclos 4 y 5, la formación de hidrógeno 

disminuye de manera similar a los dos casos descritos para el material 

con Co y Fe.   

De manera general, al agregar oxígeno al término del primer ciclo 

se observa una disminución drástica en la formación de H2 en todos los 

materiales utilizados, más concretamente en los materiales dopados con 

Co y Fe se forma la mitad de lo que formaron durante el primer ciclo, es 

decir 2.5 % de H2. Si bien, en el material dopado con Ni también hay una 

disminución en la formación de H2, ya que se forma un 8 % de H2, esta 

formación se mantiene por más tiempo y ciclos.   

 
 0 2 4 6 8 10 12 14 16 

Tiempo (min) 

  

Figura 4.14 Producción de H2 en pruebas cíclicas en condiciones de regeneración 

utilizando como catalizador al cerámico dopado con (A) Co, (B) Fe y (C) Ni.  
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Por tanto, el efecto combinado de los pasos de reducción y 

regeneración con oxígeno provoca una pérdida drástica de la actividad 

catalítica del catalizador, especialmente después del primer paso de 

regeneración y mayormente con los cerámicos dopados con Fe y Co.   

  

4.10.2 Experimentos cíclicos sin etapa de regeneración 

  

La Figura 4.15 muestra los perfiles para la producción de hidrógeno 

durante los cinco ciclos sin presencia de oxígeno entre ciclos.  

Los cerámicos dopados con Co y Fe (Figuras 4.15(A) y 4.15(B)) 

mostraron una producción del 4 % de H2 durante el primer ciclo, y para 

el material dopado con Ni (Figura 4.15(C)), se obtuvo una producción del 

26 % de H2 durante el primer minuto de reacción. En los ciclos 

subsiguientes, para todos los materiales se obtuvo una producción 

constante de H2 entre 3-5 %, aunque para el cerámico dopado con Ni no 

se observa la alta formación de H2 que se obtuvo al principio del primer 

ciclo.   

En caso contrario a los experimentos con etapa de regeneración, 

durante los cinco ciclos todos los catalizadores presentaron casi la misma 

actividad que al inicio, lo que podría ser una ventaja a nivel industrial.  
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Figura 4.15 Producción de H2 en pruebas cíclicas sin regeneración utilizando 

como catalizador al cerámico dopado con (A) Co, (B) Fe y (C) Ni.  

    

4.11 Caracterización de los productos de los experimentos cíclicos   
  

Con el fin de analizar más a fondo los resultados de los experimentos 

cíclicos, los productos sólidos obtenidos después de las pruebas cíclicas se 

analizaron mediante, fisisorción de N2, y microscopía electrónica de 

barrido.  

Se llevó a cabo la caracterización microestructural de los productos 

obtenidos de los experimentos cíclicos con y sin regeneración, mediante 

isotermas de adsorción-desorción de N2. Estos resultados se muestran en 

la Figura 4.16.  

El tipo de isoterma para los cerámicos dopados con Ni y Co para las 

dos condiciones en las que se llevó a cabo los experimentos cíclicos 

corresponden a la isoterma tipo II, relacionada con materiales no porosos; 

mientras que, el tipo de isoterma obtenido en el cerámico dopado con Fe 

corresponde al tipo III según la clasificación IUPAC, relacionada con 

materiales no porosos o macroporosos que presentan una interacción 

débil entre adsorbato y adsorbente. Al comparar estos resultados con los 
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obtenidos para los materiales antes de las pruebas catalíticas (Figura 4.2), 

se observa que el tipo de isoterma se mantuvo para los materiales 

dopados con Ni y Co, no así para el caso del material Fe-Na2ZrO3, donde 

la isoterma cambió del tipo II al III, debido probablemente a un cambio 

de morfología en la superficie del catalizador después de la producción de 

hidrógeno. Por lo anterior, se puede establecer que el tipo de isoterma 

cambió de acuerdo con el dopante utilizado en el cerámico y no al proceso 

(con regeneración y sin regeneración) en el que se llevó a cabo los 

experimentos cíclicos.  

 

 

 
  

Figura 4.16 Isotermas de adsorción-desorción de N2 de los  

   productos obtenidos en los experimentos cíclicos.  
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Con relación al volumen adsorbido, es notorio que en todos los casos 

hay un aumento de cantidad de moléculas de nitrógeno adsorbidas en 

relación a los volúmenes obtenidos en las isotermas de los materiales 

originales (Figura 4.2). Además, los volúmenes adsorbidos de nitrógeno a 

condiciones estándar para los productos variaron según el dopante y el 

tratamiento que se siguió en los experimentos cíclicos.  

 Los volúmenes más altos fueron obtenidos para el cerámico dopado 

con Fe, obteniendo 36 cm3/g en la muestra con regeneración y 116 cm3/g 

en el catalizador sin regeneración; mientras que, para los cerámicos 

dopados con Ni y Co, los volúmenes adsorbidos de nitrógeno son similares 

entre sí, variando entre 8 y 21 cm3/g. En general, en todos los productos 

se obtienen los valores más elevados de volumen adsorbido de nitrógeno 

para el proceso sin regeneración. Estos resultados altos en los volúmenes 

adsorbidos de nitrógeno en comparación con los cerámicos antes de las 

pruebas cíclicas (Figura 4.2) son debidos a un cambio alto en el área 

superficial generada después de los procesos catalíticos.  

A partir de las isotermas de adsorción, se determinaron los valores 

de las características texturales, utilizando el modelo BET. A manera de 

comparación, estos resultados se muestran en la Tabla 4.1, junto con los 

resultados de los cerámicos antes de realizar las pruebas catalíticas.  

El volumen de nitrógeno requerido para la formación de la 

monocapa en los productos con etapa de regeneración se encuentra 

cercano a 0.84 cm3/g, excepto para la muestra con Fe que presenta un 

valor de 0.60 cm3/g. Por otro lado, el área superficial se encuentra entre  

2.5 y 3.8 m2/g, valores no tan alejados a los cerámicos de partida (Vm = 

0.57 cm3/g y SBET = 1.7 y 2.5 m2/g); sin embargo, en los productos sin 

etapa de regeneración los valores en el volumen de la monocapa se 

encuentran entre 2 cm3/g y el área superficial específica entre 7.7 y 11 

m2/g. Estos resultados aumentan notoriamente con respecto a los valores 

antes de realizar las pruebas catalíticas.  El valor más alto en ambos casos 
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fue para el cerámico dopado con Ni. Esta diferencia puede deberse a la 

descomposición de la estructura cristalina ocasionado por un cambio en 

el tamaño de las partículas de los catalizadores.  

Tabla 4.2 Características texturales de los cerámicos antes y después  

de los experimentos cíclicos.  

Cerámico 

Vm   

[cm3(STP) g-1] 

SBET   

[m2 g-1] 

Volumen total del 

poro [cm3 g-1] 

    

Ni-Na2ZrO3 0.5690 2.4768 0.00671 

Fe-Na2ZrO3 0.5875 2.5571 0.00562 

Co-Na2ZrO3 0.3993 1.7381 0.00394 

    

Ni-Na2ZrO3 0.8763 3.8139 0.012521 

Fe-Na2ZrO3 0.6065 2.6406 0.057325 

Co-Na2ZrO3 0.8186 3.563 0.017148 

    

Ni-Na2ZrO3 2.5387 11.05 0.034006 

Fe-Na2ZrO3 2.4009 10.45 0.1798 

Co-Na2ZrO3 1.7694 7.7012 0.027991 

  

    

 Para corroborar un cambio en el área superficial específica, se 

realizó microscopía electrónica de barrido, a partir de la cual se obtuvo la 

distribución del tamaño de partícula de los productos cíclicos sin 

regeneración. Adicionalmente, se hizo el análisis del producto obtenido en 

el experimento cíclico con regeneración para el cerámico dopado con Ni, 

debido a que todos estos materiales presentaron la mejor producción de 

H2.  

Cerámicos antes de las pruebas catalíticas 

Productos de las reacciones cíclicas con etapa de regeneración 

Productos de las reacciones cíclicas sin etapa de regeneración 
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Las micrografías fueron tomadas con el mismo aumento con el 

propósito de comparar la superficie de los cerámicos antes y después de 

la catálisis en los experimentos cíclicos.  

Para determinar el tamaño promedio de las nanopartículas, se midieron 

más de 200 partículas observadas en las micrografías presentes y se 

elaboró el histograma de tamaños que se muestra en las Figuras 4.17  

4.18.  

La Figura 4.17 corresponde a los productos de los experimentos 

cíclicos para el cerámico dopado con Ni en un proceso sin regeneración 

(A) y con regeneración (B). En ambas micrografías se observan cúmulos 

de partículas que parecen superficies planas. En el experimento que se 

llevó a cabo sin regeneración los tamaños de grano son de alrededor de 

100 nm, mientras que en el experimento con regeneración los tamaños 

de partículas son mayores y principalmente oscilan entre 200 y 300 nm.  

Para la Figura 4.18 que corresponde a la micrografía de los 

productos de los experimentos cíclicos sin etapa de regeneración de los 

cerámicos dopados con Fe y Co, se observa que el 50% de las partículas 

tuvieron tamaños de 200 nm; sin embargo, en la distribución, así como 

en las micrografías se observan partículas de mayor tamaño, estas 

partículas podrían ser el carbono depositado sobre la superficie del 

cerámico.  

Al comparar las micrografías y el tamaño de partícula de estos 

resultados con los iniciales (Figura 4.4) resultan ser 10 veces más 

pequeños, esto debido a los procesos catalíticos en los que se sometió el 

material para formar H2. Además, estos resultados de morfología 

concuerdan con la caracterización por fisisorción de N2, en la que se 

observa mayor volumen adsorbido de nitrógeno, y por tanto, mayor área 

superficial específica.  
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Figura 4.17 Imágenes de microscopía electrónica de barrido y la distribución de tamaño de 

partícula para los productos de los experimentos cíclicos en el cerámico dopado con Ni sin 

regeneración (A) y con regeneración (B).   
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Figura 4.18 Imágenes de microscopía electrónica de barrido y la distribución de tamaño 

de partícula para los productos de los experimentos cíclicos sin regeneración de los 

 cerámicos dopados con Co y Fe.  

 

Co-Na2ZrO3 

Fe-Na2ZrO3 
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CONCLUSIONES   
  

Se logró sintetizar el cerámico Na2ZrO3 y doparlo con metales de 

transición mediante la reacción en estado sólido.  

De acuerdo con los resultados de la caracterización no se modificó 

la estructura cristalina del material de partida y se obtuvieron partículas 

poliédricas con tamaños de partícula entre 1000 y 2000 nm.  

Durante la catálisis en la oxidación parcial de metano, no se logra 

obtener H2, ya que toma lugar la reacción de combustión completa de 

metano en todos los cerámicos sintetizados, formando agua y CO2.  

Durante la catálisis en la descomposición del metano, los cerámicos 

dopados permitieron obtener mayor producción de H2 que el cerámico sin 

dopar y evitar la formación de carbono a través de la formación de CO2.  

Para los experimentos isotérmicos se obtiene la mayor producción 

de H2 a 830 °C en los cerámicos dopados con Ni y Fe y a 840 °C en el 

cerámico dopado con Co.  

El cerámico con mejor desempeño catalítico es el dopado con Ni, 

debido a que presento la mayor formación de H2, con una producción 

máxima del 25% de H2, durante los experimentos isotérmicos y cíclicos.  

Los cerámicos dopados con Fe y Co presentaron una producción 

constante de H2 en los experimentos cíclicos sin etapa de regeneración.  

Por último, al final del proceso catalítico los cerámicos presentaron 

mayor área superficial, ocasionado por una disminución de tamaño de 

partícula, 10 veces más pequeñas que el inicial. Este cambio fue 

ocasionado por el proceso de adsorción de CO2. 
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ANEXO A1   
CÁLCULOS    
  

CÁLCULO DEL ÁREA SUPERFICIAL ESPECÍFICA. MODELO BET  

  

La ecuación lineal del modelo BET:  

   

 

 

 

   

Una gráfica de              contra        resulta en una línea recta con ordenada  

   al origen igual a I donde I=      y pendiente igual a S, donde S= 
 

 
 

Para el cálculo del volumen de la monocapa se tiene que Vm=   
 

Para ejemplificar los cálculos, los datos que se presentan corresponden al 

cerámico dopado con Fe después de los experimentos cíclicos sin el 

proceso de regeneración.  

De los datos experimentales se obtiene la siguiente gráfica:  
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La pendiente de la recta corresponde a  

𝑐−1 

      = 0.41421  

𝑣𝑚⋅𝑐 

Con ordenada en  

1 

  = 0.0023  

𝑣𝑚⋅𝑐 

  

1 

Sustituyendo en la ecuación Vm=  se obtiene el valor del volumen de  

𝐼+𝑆 

monocapa Vm para 1.0 g de material:  

Vm= 2.40 cm3/g 

Sustituyendo este valor en la ecuación de área superficial se obtiene  

 

 

 

 

𝑉𝑚 ⋅ 𝑁𝐴 ⋅ 16.20𝐴2 

𝐴𝑠 =   

22.414𝐿 

𝐴𝑠 = 10.45 m2/g 
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