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4 Metodoloǵıa . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 19
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Resumen

La contaminación causada por las emisiones antropogénicas de CO2 es un problema que

enfrenta el mundo, ante el cual se han presentado diversas opciones para disminuir la emisión

de este gas; una de las propuestas para lograr este reto, es el uso de materiales adsorbentes

de CO2 diseñados a partir de śılices mesoporosas funcionalizadas.

En el presente trabajo de investigación se desarrolló un material adsorbente mesoporoso del

tipo SBA-15 de talla corta (SBA-15-TC), decorado con nanopart́ıculas de óxido de calcio

con diferentes concentraciones en peso, por v́ıa de una śıntesis del tipo sol-gel. Usando dife-

rentes técnicas de caracterización, se determinaron las propiedades texturales, morfológicas

y estructurales de los materiales adsorbentes, mediante isotermas de adsorción-desorción de

N2 (SBET ), difracción de rayos X (DRX) a ángulos bajos y convencionales, fluorescencia de

rayos X (FRX), análisis termogravimétrico (TGA) y microscoṕıa electrónica de barrido de

alta resolución (HRSEM).

Los resultados obtenidos indicaron que se sintetizó de forma adecuada el material del

tipo SBA-15-TC, manteniendo sus propiedades texturales distintivas después de adicionar

las nanopart́ıculas de CaO al interior de los poros, con una distribución de diámetros de poro

uniformes tanto en el material puro del tipo SBA-15-TC como en los materiales con 5%,

10% y 15% de CaO. También, se demostró que las nanopart́ıculas de CaO soportadas en la

SBA-15-TC fueron los sitios activos para la adsorción de CO2, cuya capacidad se incrementó

con el aumento en la concentración de CaO.

Palabras clave: SBA-15, adsorción, dióxido de carbono, CO2, carbonatación
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Summary

Pollution caused by anthropogenic CO2 emissions is a problem the world faces, to which

several alternatives have been presented to decrease CO2 emissions; one of the proposals to

achieve this challenge is the use of CO2 adsorbent materials, designed from functionalized

mesoporous silica.

In this research work, a mesoporous like SBA-15 of short size adsorbent material was deve-

loped (SBA-15-TC), decorated with oxide calcium nanoparticles with different weight con-

centrations, through a sol-gel type of synthesis. Using different characterization techniques,

textural, morphological and structural properties of the adsorbent materials were determi-

ned, trough N2 adsorption-desorption isotherms (SBET ), X-Ray diffraction (XRD) at low

and conventional angles, X-Ray fluorescence (XRF), thermogravimetric analysis (TGA) and

high resolution scanning electron microscopy (HRSEM).

The obtained results indicated that the SBA-15-TC type material was synthesized pro-

perly, keeping its distinctive textural properties after the CaO nanoparticles where added

inside the pores, with a uniform pore diameter distribution in the pure SBA-15-TC material

as well as in those with 5%, 10% and 15% CaO. It was also shown that the CaO nano-

particles supported on the SBA-15-TC were active sites for CO2 adsorption, whose capacity

increased with a rise in CaO concentration.

Keywords: SBA-15, adsorption, carbon dioxide, CO2, carbonation
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1. Introducción

La demanda energética global ha crecido desde la revolución industrial, sobre todo desde

la segunda guerra mundial y para satisfacer esta necesidad de enerǵıa, se ha recurrido al uso

de combustibles fósiles como el petróleo, gas y carbón [1]. Estos materiales se usan tanto

en la industria como en las plantas de generación eléctrica, por lo que se estima que estas

actividades generan el 75% de las emisiones antropogénicas de CO2 en el planeta [2].

Se han buscado diferentes métodos para reducir las emisiones de CO2, como lo son los

siguientes[1]:

Mejorar la eficiencia energética y promover la conservación de enerǵıa

Aumentar el uso de combustibles bajos en emisiones de carbono como el gas natural,

hidrógeno o enerǵıa nuclear

Utilizar enerǵıas renovables como la solar, eólica o hidroeléctrica

Métodos de captura y almacenamiento de CO2 (CCS) o

Métodos de captura y utilización de CO2 (CCU)

La CCS se basa principalmente en capturar el CO2 de una planta de generación eléctrica o

una planta industrial para su posterior inyección en el subsuelo, lo cual representa una opción

para limitar la emisión de gases de efecto invernadero (GEI) en el ambiente, sin embargo, la

CCU presenta varias ventajas [3] ya que se puede convertir el CO2 capturado en un producto

con valor agregado, lo que reduciŕıa los altos costos de usar esta tecnoloǵıa para mitigar el

impacto ambiental.

En los últimos años se han desarrollado diversos materiales adsorbentes para la captura

de CO2, que se pueden dividir como materiales que trabajan a bajas temperaturas (<200◦C)

como los basados en aminas, en carbón, grafito/grafeno, silicio, etc., aśı como materiales que

1



requieren temperaturas medias (200 - 400 ◦C) basados en LDHs o en Magnesio y otros que

requieren altas temperaturas (>400 ◦C) como los sorbatos basados en óxido de calcio o zir-

conatos alcalinos [4].

Varios adsorbentes alcalinos se han propuesto para la captura y mineralización del CO2 a

través de la carbonatación gas-sólido, tales como óxidos metálicos simples (CaO, MgO) [5].

A lo largo del tiempo se han adoptado diversas estrategias para mejorar la capacidad de ad-

sorción de un material, y esto se ha buscado con metales alcalinos. El dopaje de materiales

alcalinos es una de las formas más prácticas para promover la adsorción de CO2, la presencia

de iones alcalinos (Ej. Sodio, Potasio, Calcio) incrementan significativamente la presencia y

fuerza de los sitios activos [6].

Los métodos actuales para la captura de CO2 incluyen tecnoloǵıas usadas en precombus-

tión, combustión oxy-fuel y captura poscombustión, siendo más común esta última, donde

habitualmente se usan métodos de absorción qúımica [7], la cual se estima que puede absor-

ber entre un 85% y un 95% del CO2 producido por una planta de enerǵıa [8], sin embargo,

el uso de estas tecnoloǵıas incrementa el uso de enerǵıa para los procesos de compresión y

captura, aumentando entre un 10 y un 40% el gasto energético.

Por lo que se deben buscar métodos diversos con el afán de reducir el gasto energético en la

captura del CO2, y en este ámbito los métodos de adsorción presentan una ventaja ya que

requieren menor tiempo de regeneración (en los procesos de adsorción-desorción), tiene ma-

yor capacidad de retención de CO2 en condiciones ambientales normales y menor demanda

energética.

Las emisiones antropogénicas de GEI continúan incrementándose desde 1970 hasta 2010,

con un incremento decenal mayor al final de este periodo. A pesar de las numerosas acciones

para mitigar el cambio climático, las emisiones de GEI aumentan en promedio una gigato-

nelada equivalente de CO2 por año [9]. Las emisiones de CO2 provenientes de combustibles

fósiles y procesos industriales contribuyeron en alrededor del 78% del incremento en todas

las emisiones de efecto invernadero. Las actividades que más producen estos gases son la del

2



transporte, industrias de manufactura y generación de enerǵıa eléctrica.

El aumento en los GEI ha acelerado el calentamiento global, el cual tiene implicaciones direc-

tas e indirectas en la salud humana, de forma directa en la mortalidad y morbilidad causada

por episodios de calor extremo, inundaciones y otros fenómenos meteorológicos extremos,

también de forma indirecta al afectar los patrones de contagio de enfermedades causadas por

virus o parásitos como la malaria, dengue, enfermedad de Lyme, aśı como fiebre hemorrágica

o encefalitis[10].

En México, las emisiones de CO2 por sector en 2019, se dividen de la siguiente manera:

El sector Enerǵıa aportó 50% de las emisiones; los Procesos industriales y uso de productos

(PIUP), 8%; el sector de Agricultura, 15%; el sector Uso de la tierra y cambio del uso de

la tierra y silvicultura (UTCUTS), 21% y los residuos un 6% [11]. Se estima que en 2020

México aportó con 350.87 MtCO2 en el mundo. [12].

México, ha realizado y firmado compromisos nacionales e internacionales enfocados en reducir

la emisión de GEI, tal como ocurrió el 22 de abril de 2016 cuando se ratificó el Acuerdo de

Paŕıs, el cual tiene por objeto “reforzar la respuesta mundial a la amenaza del cambio

climático, en el contexto del desarrollo sostenible y de los esfuerzos por erradicar la pobreza”

[13].Por lo que es importante la investigación y la aplicación de tecnoloǵıas que reduzcan

la emisión de gases de efecto invernadero, como el CO2 generado en procesos industriales,

generación de enerǵıa eléctrica y también en la industria petrolera, tal como se especifica en

el diagnóstico de los requerimientos de necesidades tecnológicas del sector hidrocarburos [14]

donde se indica la necesidad de tecnoloǵıas para la captura y/o reutilización de CO2.

Dicho lo anterior, en este proyecto de tesis, se propuso el desarrollo de un material

adsorbente, basado en una śılice mesoporosa con alta área superficial del tipo SBA-15 de talla

corta (SBA-15-TC) decorada con nanopart́ıculas de CaO, que presente una alta capacidad

de adsorción y que permita generar un producto con valor agregado para la recuperación

económica que conllevan los procesos de captura.
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2. Antecedentes teóricos

2.1. Contaminación

La actividad humana ha aumentado la concentración de los gases de efecto invernadero

(GEI) en la atmósfera, lo que tiene un impacto en el calentamiento global; algunos de los GEI

que presentan una mayor contribución a este fenómeno son el dióxido de carbono (CO2),

el metano (CH4) y el óxido nitroso (N2O) [15]. El aumento de temperatura en el mundo,

inducido por actividades humanas ha alcanzado aproximadamente 1◦C en 2017 (entre 0.8◦C

y 1.2◦C dependiendo de la zona) por encima de los niveles que se teńıan previo al periodo

industrial, con un aumento de 0.2◦C por década [16].

Debido a la situación que el mundo ha vivido los últimos años, en una combinación de

la pandemia causada por el virus de SARS-CoV-2 y una crisis energética, la agencia inter-

nacional de enerǵıa (IEA por sus siglas en inglés) estima que 75 millones de personas que

recientemente tuvieron acceso a electricidad, probablemente pierdan la capacidad de pago

para la misma, y que 100 millones de personas que tuvieron acceso a cocinar con enerǵıas

limpias, dejen de hacerlo por el aumento en los costos, lo que generará un aumento en las

emisiones generadas por este ámbito [17]. Otro espacio en donde se generan grandes cantida-

des de GEI, es en el de la agricultura, ya que del periodo de 1961 a 2011 casi se duplicaron

las emisiones de este ámbito, y se espera que la demanda de alimentos continúe en creci-

miento [18], dentro de la gama de GEI que generan efectos en el calentamiento global, el

predominante es el CO2, que ha tenido un aumento significativo por el abundante uso de

combustibles fósiles y cambio en el uso de suelo[19].

En el contexto nacional, las fuentes de emisión de GEI predominantes son: la generación

de enerǵıa eléctrica, autotransporte, el ganado para la producción de alimentos (fermentación

entérica y manejo de excretas), los sitios de disposición final de residuos y el tratamiento y

eliminación de aguas residuales[20].
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Las emisiones globales de CO2 que provienen de combustión y procesos industriales,

tuvieron en 2021 el mayor repunte anual registrado, como se observa en la figura 1; esto

debido a que en 2020 se tuvo una reducción global de emisiones de CO2 en 5.1% causado

por la pandemia derivada del virus SARS-CoV-2, sin embargo, se tuvo un repunte del 6%

por la rápida recuperación económica [21].

Figura 1: Emisiones totales de CO2 de combustión y procesos industriales y su cambio anual, 1900-2021[21]

Dado que el CO2 ocupa el mayor porcentaje entre los GEI, el aumento en este gas es una

de las razones por las que se ha incrementado el cambio climático en los últimos años, por lo

que la reducción de este gas de origen antropogénico es de vital importancia y su mitigación

recae enteramente en los esfuerzos que el mundo en su conjunto logre ejercer, por lo que

se debe considerar como un desaf́ıo global [22] y con el objetivo de evitar el calentamiento

global, es necesaria una reducción masiva en las emisiones de CO2; para lograr dicho desaf́ıo,

se pueden utilizar técnicas de mitigación para este gas, por ejemplo, en plantas de enerǵıa

que utilizan carbón[23].
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2.2. Remoción y transformación de CO2

Dentro de los esfuerzos existentes para mitigar la emisión de CO2 al ambiente, existe la

captura y almacenamiento de CO2 (CCS por sus siglas en inglés) y también la captura y

utilización de CO2 (CCU por sus siglas en inglés)[3]. La separación del dióxido de carbono de

otros gases es una práctica que se realiza hace varias décadas, sin embargo, recientemente ha

habido un énfasis en separar el CO2 asociado a procesos de combustión de puntos fijos[24].

El reto de esta actividad consiste en usar procesos que hagan una extracción eficiente del

gas, sin que presente un gran costo energético/económico, ya que existen algunas plantas

industriales o de generación de enerǵıa eléctrica que emitirán flujos de gas con CO2 casi de

forma pura, mientras que otros tendrán una mezcla de gases o part́ıculas, por lo que se debe

buscar el mejor método de captura dependiendo de la fuente fija de emisión[25].

Dependiendo del lugar donde se hará la captura, actualmente existen 3 acercamientos

para realizar este procedimiento[7, 26]:

Captura poscombustión: donde el CO2 es removido después de la quema del combus-

tible.

Captura precombustión: que se enfoca en separar y almacenar el CO2 antes de la

combustión.

Combustión ox́ıgeno-combustible (oxy-fuel): donde el carbón se quema en presencia de

ox́ıgeno para producir una corriente concentrada de CO2.

El primer paso para realizar la captura, consiste en separar el dióxido de carbono de las

corrientes de humo industriales, aśı como plantas de generación eléctrica. El segundo paso es

la compresión del CO2 (para el caso de la CCS) a una presión espećıfica con la que se pueda

transportar o almacenar, el tercer paso es el transporte del gas a su sitio final de disposición

[27]. Para el caso de la CCU puede utilizarse como producto final el material sorbente con

CO2 atrapado en su interior, o seguir el mismo proceso antes descrito para la CCS difiriendo

en la disposición final.
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2.2.1. Captura poscombustión

Como su nombre lo sugiere, esta técnica consiste en capturar y separar el CO2 de una

corriente de gas, después de haberse quemado el combustible; usualmente puede hacerse con

los siguientes procesos de separación[27]:

□ Solventes qúımicos: Este proceso opera cuando la corriente de gas entra en contacto

con solventes ĺıquidos y el CO2 se absorbe selectivamente en el ĺıquido.

□ Membranas: Este proceso separa el CO2 de una mezcla de gases, preferencialmente

transporta el gas a través de una membrana selectiva que rechaza otros gases. Estas

membranas pueden ser hechas de poĺımeros o cerámicos.

□ Sorbentes sólidos: En este proceso, un material selectivo adsorbe el CO2 de una

mezcla de gases, la corriente de gas puede ser presentada en diferentes condiciones

f́ısicas o qúımicas, habitualmente calentando el adsorbente o alterando la presión del

gas que lo rodea.

□ Separación de fases: A temperaturas lo suficientemente bajas, el CO2 se puede

condensar de una mezcla de gases y puede separarse f́ısicamente.

Los materiales nanoestructurados mesoporosos han ganado interés dadas las propiedades

que tienen, como lo son: su alta área superficial, arreglo de poros ordenado, elevados sitios

de adsorción, aśı como su excelente estabilidad térmica y qúımica[28]. Diversos sólidos sor-

bentes con una capacidad moderada de adsorción de CO2 han mostrado ser eficientes en los

procesos de poscombustión, se han estudiado los poĺımeros porosos, los que tienen estructu-

ra organometálica, de estructuras orgánicas covalentes, aerogeles, resinas, carbón activado,

śılices porosas y materiales de arcilla [29].

Los materiales basados en óxido de calcio (CaO), entran en la clasificación de sorbentes de

altas temperaturas, que tienen una gran capacidad de sorción y bajo costo. Habitualmente

se utiliza para hacer ciclos de adosrción-desorción de CO2 [4]. El proceso de sorción se puede

dividir en dos partes: En la primera el CO2 es qúımicamente adsorbido en la superficie del

sorbente, en la segunda el CO2 se difunde en el interior del sorbente.
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2.3. Proceso de adsorción

La adsorción es una operación de sorción en la cual los componentes de un fluido (solutos)

son transferidos selectivamente a part́ıculas ŕıgidas, insolubles, suspendidas en un recipiente

o empaquetadas en una columna; los procesos de sorción incluyen la transferencia selectiva

de un ĺıquido o un sólido hacia la superficie de un material, por lo que la absorción de un

gas en un ĺıquido y la penetración de un fluido en una membrana no porosa, son procesos de

sorción [30]. En un proceso de adsorción, las moléculas, átomos o iones en un fluido adheridas

a la superficie de un sólido, se les conoce como adsorbatos mientras que el material ŕıgido se

conoce como adsorbente.

La superficie de un sólido representa la discontinuidad de su estructura. Las fuerzas actuando

en la superficie se encuentran insaturadas por lo que cuando un sólido es expuesto a un gas,

las moléculas del gas forman enlaces con la superficie y se unirán, este fenómeno se denomina

adsorción [31].

Una alta capacidad de adsorción es posible en un material con un área superficial extensa,

por lo que el aumento en el área superficial interna en un volumen limitado, inevitablemente

da lugar a un gran número de poros de pequeño tamaño en las superficies de adsorción

[32]. El tamaño del microporo determina la accesibilidad de las moléculas de adsorbato a la

superficie de adsorción, en consecuencia, la distribución del tamaño de poro es un aspecto

importante para que se dé un fenómeno de adsorción eficiente.

Al discutir los procesos de adsorción, es importante diferenciar entre quimisorción, que abar-

ca básicamente la formación de un enlace qúımico entre la molécula del sorbato y la superficie

del adsorbente, mientras que la fisisorción se refiere a la formación de un enlace débil entre

las fuerzas intermoleculares [33], la fisisorción es causada principalmente por las fuerzas de

Van der Waals y la fuerza electrostática entre las moléculas de los adsorbatos y los átomos

que componen la superficie adsorbente. Algunos factores que afectan la adsorción son [34]: el

pH de la solución, la temperatura, la concentración inicial del adsorbato, el área superficial

del material adsorbente y las isotermas de adsorción.
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Cuando el material adsorbente entra en contacto con un fluido de cierta composición, el

proceso de adsorción se da después de determinado tiempo, hasta que se alcanza el equilibrio

entre el sorbente y el fluido alrededor de este. La relación entre la cantidad adsorbida y la

concentración del fluido a cierta temperatura, se conoce como isoterma de adsorción.

2.4. Materiales mesoporosos

Los sólidos porosos tienen la capacidad para interaccionar con átomos, iones o moléculas

no solamente en sus superficies, sino a través del interior de la pared de sus poros. De acuerdo

a la Unión Internacional de Qúımica Pura y Aplicada (IUPAC por sus siglas en inglés), los

poros se pueden clasificar de acuerdo a su tamaño[35]:

Tabla 1: Clasificación de los materiales porosos

Clasificación Tamaño de poro

Macroporoso Mayor a 50nm

Mesoporoso Mayor a 2nm y menor a 50nm

Microporoso Menor a 2nm

La forma más general para definir un material poroso es como un material de red continua

y sólido, que se encuentra lleno de vaćıos. Estos vaćıos o poros, pueden llenarse de gas o de

algún ĺıquido. La forma más exitosa de producir todo tipo de materiales porosos, es mediante

el uso de precursores orgánicos que actúen como gúıas en la estructura que posteriormente se

convierte en el material poroso. Esto permite controlar el tamaño y la forma de los poros [36].

Los materiales porosos tradicionalmente se han usado para catálisis, materiales adsorbentes o

portadores. En general, hay 4 tipos de sorbentes genéricos que han dominado el uso comercial

de la adsorción, estos son el carbón activado, las zeolitas, los materiales de silicio y la alúmina

activada [37]:

El carbón activado resulta útil por el gran volumen que tienen sus microporos y

mesoporos y, por ende, su alta área superficial. Tiene un área superficial desde los 300

hasta los 4000 m2/gr.
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Los materiales de silicio, habitualmente se usaban como desecantes por su gran capa-

cidad para retener agua. Los materiales del tipo MCM y SBA, de relativa modernidad,

son materiales porosos con poros en general más grandes de 20 Å con un área superficial

de entre 750 y 950 m2/gr y un diámetro de poro de los 20 a 30 Å.

Las zeolitas, son materiales cristalinos compuestos por aluminosilicatos de elemen-

tos alcalinos como el Sodio, Potasio y Calcio. Sus propiedades pueden variar mucho

dependiendo del método que se siga para su śıntesis.

Los materiales mesoporosos también se pueden dividir en dos categoŕıas, aquellos basados

en Silicio y los materiales mesoporosos no siĺıceos, a su vez los de Silicio se pueden dividir

en dos categoŕıas: los puros y los modificados; en la figura 2 se puede ver un diagrama con

esta información resumida [38]:

Figura 2: Diagrama de materiales mesoporosos
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2.5. Śılices mesoporosas

El primer reporte que se tiene de śılices mesoporosas con arreglos hexagonales en sus

poros fue realizado por la compañ́ıa Mobil Research & Development Corp en 1992, siendo el

material representante la śılice mesoporosa MCM-41[39]. El procedimiento de preparación

reportado, utiliza un surfactante catiónico como agente director de la mesoestructura y del

arreglo hexagonal de poros.

Posteriormente se desarrollaron distintos materiales con estructura hexagonal de poros, utili-

zando mecanismos alternos al inicial, con lo que se logró obtener en 1998 el material conocido

como SBA-15 (Santa Bárbara Amorfo, No. 15). Esta SBA-15 posee poros en arreglo hexago-

nal uniforme, que puede ser preparado en un amplio rango de tamaños, desde 4.6 nm hasta

30 nm [40] y una alta área superficial superior a los 700 m2/gr. También se puede controlar

el espesor de sus paredes desde los 3.1 nm hasta los 6.4 nm, lo cual se consigue variando

la temperatura (35◦C a 140 ◦C) y tiempo de reacción (11h a 72 h) durante su śıntesis. En

ocasiones el tamaño de poro se puede modificar agregando un agente de hinchamiento como

el 1,3,5-trimetilbenceno (mesitileno). El método para su preparación utiliza surfactantes no

iónicos como agentes directores de la mesoestructura y del arreglo hexagonal. Una de las

ventajas de la SBA-15 en comparación con la MCM-41 y otras śılices mesoporosas, es que

el espesor de las paredes de sus poros es grueso, lo que le confiere alta estabilidad térmica,

mecánica e hidrotérmica.

Las mencionadas caracteŕısticas texturales de la SBA-15, la hacen un material apropiado

para depositar en su superficie y al interior, nanopart́ıculas de óxidos metálicos, los cuales

pueden funcionar como sitios activos para la adsorción de gases, como el CO2, en la tabla 2

se muestran algunas de sus propiedades:

11



Tabla 2: Propiedades texturales de la SBA-15

Propiedad Caracteŕıstica

Área superficial 800-940 m2/gr

Diámetro de poro 4.6-30 nm

Volumen de poro 1cm3/gr

La t́ıpica SBA-15 contiene una cantidad importante de microporos en su estructura (la

pared del mesoporo), este tiene un volumen de alrededor de 0.1m3/gr. Esta microporosidad

resulta por la plantilla de PEG utilizada, donde sus moléculas forman una corona alrededor

de cada micela. En otras palabras, estos microporos resultan de la inserción de la parte

hidrof́ılica del PEG en la pared de śılice[41].

2.6. Śıntesis de la śılice mesoporosa SBA-15 de talla corta

La SBA-15 se sintetiza por el método de sol-gel y por medio de un mecanismo neutral

que involucra interacciones del tipo de enlaces de hidrógeno entre surfactantes neutros (co-

poĺımeros anfif́ılicos de tres bloques) como agentes directores de estructura y precursores

inorgánicos neutros (Figura 3). El papel del surfactante es el de guiar la formación de la

estructura mesoporosa.

El copoĺımero de tres bloques P123 actúa como el agente director de la estructura, este

compuesto se utiliza por sus propiedades de ordenamiento mesoestructurado y su carácter

anfif́ılico, el bloque central del P123 (PPG) actúa como el grupo hidrofóbico y forma micelas

con los otros dos bloques (PEG) que actúan como grupo hidrof́ılico [42], este proceso inicial-

mente crea esferas, pero se pueden convertir en un material similar a hilos largos y rectos si

se le aplica una fuente de silicio apropiada (TEOS)[43].

Durante la etapa de maduración, la mesoestructura se consolida adquiriendo sus caracteŕısti-

cas finales. Para terminar, el surfactante se puede recuperar por extracción con un solvente

(etanol) o se puede eliminar por calcinación, en ambos casos se obtiene un material altamente

ordenado y con estabilidad térmica e hidrotérmica.
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Figura 3: Mecanismo de śıntesis del material mesoporoso SBA-15 [50]

El mecanismo por el que se forman las micelas del compuesto P123, es porque al elevar

la temperatura, el polipropilenglicol (PPG) se hace hidrofóbico y por encima de una con-

centración espećıfica (concentración cŕıtica de micelas, CCM) los copoĺımeros comienzan a

formar micelas conformadas con un núcleo de PPG y una capa predominantemente forma-

da por el copoĺımero de polietilenglicol (PEG) hidratado[42, 44]. El material P123 no sólo

sirve como agente director para la śıntesis de materiales porosos, también ha sido utilizado

como acarreador de medicamentos al tener la posibilidad de introducir agentes activos en su

núcleo[45].
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Algunos de los factores a considerar en la śıntesis son los siguientes [46]:

Temperatura: La śıntesis de la SBA-15 debe hacerse entre los 35◦C y los 80◦C, por

debajo no se formaŕıa un material ordenado y por encima se formaŕıa un gel de śılica.

Fuente de silicio: Se puede utilizar como fuente de śılice para la śıntesis de SBA-15

el tetraetil ortosilicato (TEOS), el tetrametoxisilano, el tetrapropoxisilano y el silicato

de sodio.

pH: Para obtener SBA-15 con arreglo hexagonal, se deben tener condiciones de acidez

en la solución (pH <1). Se puede usar HCl, HBr, H3PO4 o H2SO4.

Calcinación: Diferentes temperaturas resultarán en mayor o menor cantidad de pre-

cursor P123 restante en la SBA-15.

En la parte final (extracción) donde se remueve el surfactante de la mesoestructura,

conviene usar el método de combustión a diferencia de la extracción por solvente, ya que

es una forma simple y no deja residuos contaminantes; es importante que no se excedan los

600◦C ya que eso podŕıa generar un colapso en la mesoestructura[48].

2.6.1. Método de impregnación por llenado de poro

Existen diversos métodos para modificar la superficie de un material adsorbente, con la

finalidad de que el soluto tenga mayor afinidad al adsorbente y, por ende, aumente la capaci-

dad de adsorción. Uno de estos métodos es el de impregnación, que consiste en unir especies

qúımicas al interior de los poros para modificar la superficie[47].

La impregnación es uno de los métodos más populares para modificar la superficie de

un material debido a su simplicidad, para hacerlo sólo se requiere una cantidad espećıfica

de la solución con el aditivo para llenar los poros del material, entre sus ventajas está que

es sencillo, proporciona un mojado uniforme de la superficie y no aumenta el volumen de la

muestra ni reduce sustancialmente su concentración.[49]
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2.7. Cementos

El cemento es un material que se estima ha sido usado desde 5800 A.C. y ha tenido

diferentes composiciones, sin embargo, el cemento más común y utilizado hoy en d́ıa es el

cemento Portland; aunque existe una patente para dicho material de construcción, existen

diferentes mezclas y composiciones [51].

El procedimiento para la manufactura del cemento consiste en mezclar una fuente de calcio,

como piedra caliza (CaCO3) y materiales que contengan aluminio y óxido de hierro, como

las arcillas (2SiO2 · Al2O3), (Fe2O3) y (SiO2) para después calentarse en un horno especial;

este horno rota lentamente con una temperatura que llega hasta los 1450◦C, a este material

sólido obtenido se le conoce como clinker y es de color gris oscuro con tamaño de entre

3 - 4 cm. Posteriormente el clinker es llevado a la molienda hasta alcanzar la forma de un

polvo fino, donde se le agrega yeso; en algunos casos se pueden agregar materiales extras

para mejorar propiedades espećıficas como son los plastificantes, retardadores, inhibidores

de corrosión, etc. [52, 53].

De acuerdo al Comité Europeo de Estandarización EN197.1 (CEN, por sus siglas en

inglés), el clinker de cemento Portland se define como “un material hidráulico que debe

consistir en al menos dos tercios en masa, de silicatos de calcio (3CaO·SiO2 y 2CaO·SiO2),

mientras el resto son fases de Aluminio, Hierro y otros compuestos. La relación de CaO a

SiO2 no será inferior a 2. El contenido de Magnesio no deberá exceder el 5% en masa” [54].

El cemento Portland después de todos los procesos a los que se somete el clinker, se

compone de silicato tricálcico o alita (3CaO · SiO2), silicato bicálcico o belita (2CaO · SiO2),

aluminato tricálcico o celita (Al2O3 · 3CaO) y aluminoferrita tetracálcica (4CaO · Al2O3 ·

Fe2O3) [55], para alargar el tiempo de fraguado, también se puede agregar sulfato de calcio

(CaSO4 · 2H2O), habitualmente conocido como yeso.
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El cemento se puede definir como una sustancia adhesiva capaz de unir fragmentos de

masa sólida de forma compacta, que estén hechos a base de cal o rocas diversas [56], al

reaccionar con agua se forma un producto complejo denominado C-S-H, el cual actúa como

el principal agente adhesivo en los concretos por ser responsable de la cohesión, rigidez y

fuerza de los mismos [57].

2.7.1. Aditivos o suplementos en el cemento

Se han hecho numerosos estudios en relación a los materiales suplementarios en el ce-

mento o aditivos qúımicos que pueden emplearse para mejorar las propiedades del concreto,

en el caso de los aditivos con Silicio, el más utilizado es la “microśılica”, también conocida

como humo de śılice y se ha comprobado que mejora las propiedades mecánicas del concreto,

dependiendo de la proporción en que sea utilizada [58], una adición de hasta 10% de este

material, hace que se pueda manejar fácilmente el cemento al ser hidratado, también produce

mayor resistencia y reduce la permeabilidad.

Otro aditivo que se puede utilizar es el carbonato de calcio (CaCO3), que funciona como

relleno en la mezcla de concreto, esto también genera una masa hidratada con mejor consis-

tencia; la absorción de agua se reduce en comparación a la mezcla con cemento Portland sin

aditivos, aunque también es de notar que después de determinado tiempo, la resistencia de

compresión disminuyó ligeramente usando hasta un 10% en peso de CaCO3 [59]. La adición

de hasta 15% de este compuesto puede resultar en una mayor fuerza de compresión durante

determinado tiempo, al igual que la resistencia a la corrosión, por lo que se puede concluir

que la adición de este material es benéfica para el desempeño del concreto [60].

2.8. Carbonatación mineral

La carbonatación mineral (CM) es una forma acelerada de la descomposición qúımica de

materiales, que ocurre en rocas de silicato naturales y este proceso ha sido propuesto como

un método alternativo para la captura de CO2 desde 1990 [61], incluso algunas tecnoloǵıas

de CM han alcanzado etapas de comercialización.
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La CM se define como la reacción de materiales que contienen un óxido metálico con

CO2 para formar carbonatos insolubles, siendo el calcio uno de los metales más llamativos

para este propósito[62]. En el caso de rocas de silicato, la carbonatación se puede llevar a

cabo ex-situ en una planta de procesos después de extraer y pretratar los silicatos, o in-situ

al inyectar el CO2 en formaciones geológicas ricas en Silicio. Por otra parte, los residuos

industriales pueden ser carbonatados en la misma planta donde son producidos.

Cuando el CO2 reacciona con óxidos metálicos (Calcio, Magnesio o Hierro), se forma el

carbonato correspondiente y se libera calor como se ve en la siguiente reacción qúımica:

óxido metálico + CO2 → Carbonato metálico + Calor

La captura de CO2 en carbonatos se puede lograr de diversas formas:

1. Carbonatación directa: es el enfoque más simple, ocurre cuando un sólido rico en Calcio

es carbonatado en un solo paso, a su vez este método se puede dividir en dos más:

Carbonatación sólido-gas

Carbonatación acuosa

2. Carbonatación indirecta: Consiste en extraer la materia prima del óxido de calcio y

posteriormente hacer reaccionar los cationes con CO2

Las principales barreras para la CM industrial son el alto gasto energético, bajas tasas de

conversión y un tiempo de reacción lento. Para alcanzar la mayor eficiencia se deben controlar

los siguientes parámetros: difusión a través de una peĺıcula fluida que rodea la part́ıcula, o

difusión a través de la superficie del material, o la reacción qúımica entre el gas y la

superficie.
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3. Hipótesis y objetivos

3.1. Hipótesis

La alta dispersión de las nanopart́ıculas de CaO en la superficie interna de los poros

de la śılice mesoporosa de talla corta (SBA-15-TC) generará un material adsorbente con

alta capacidad de adsorción de CO2 en comparación con los métodos convencionales para

la captura de CO2, y generará un producto de valor agregado que podŕıa servir para la

producción de cemento.

3.2. Objetivos

3.2.1. Objetivo general

Desarrollar un material adsorbente constituido de una śılice mesoporosa del tipo SBA-15

de talla corta, decorada con nanopart́ıculas de CaO para capturar el dióxido de carbono

presente en el flujo del gas resultante de una combustión, para su posible aplicación en

precursores de cemento.

3.2.2. Objetivos espećıficos

1. Aplicar la metodoloǵıa experimental desarrollada por el Grupo de Trabajo para la

preparación de la SBA-15 de talla corta (SBA-15-TC).

2. Determinar las propiedades texturales, morfológicas y estructurales de la SBA-15-TC.

3. Desarrollar la metodoloǵıa experimental para la incorporación de las nanopart́ıculas

de óxido de calcio en la SBA-15-TC.

4. Determinar las propiedades texturales, morfológicas y estructurales del material ad-

sorbente (SBA-15-TC/CaO).

5. Evaluar la capacidad de adsorción de CO2 de los materiales SBA-15-TC/xCaO.
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4. Metodoloǵıa

4.1. Procedimiento de preparación de la śılice mesoporosa SBA-15

de talla corta

El material de śılice mesoporoso SBA-15 de talla corta (SBA-15-TC) se preparó mediante

el proceso de Sol-Gel con el procedimiento propuesto por Flodström y Alfredsson [63] y

modificado por el equipo de trabajo, donde se utiliza un surfactante neutro como agente

director de la meso-estructura, el Pluronic P123, en conjunto con otros reactivos usados

para la śıntesis; estos reactivos se describen en la tabla 3:

Tabla 3: Lista de reactivos utilizados para la śıntesis

Fórmula Nombre Marca Pureza

(C2H5O)4Si Tetraetil Ortosilicato (TEOS) Aldrich 98%

H − (C2H4O)20 · (C3H6O)68 Pluronic P123 BASF 98%

·(C2H4O)20 −OH (PEO-PPO-PEO)

(CH3COO)2Ca ·H2O Acetato de Calcio Monohidratado J. T. Baker 100%

HCl Ácido Clorh́ıdrico J. T. Baker 38%

Inicialmente se pesaron 4.8 gr del material P123 en un vaso de precipitado, posteriormente

se le agregaron 112.5 mL de agua desionizada y 75mL de ácido clorh́ıdrico a una concentración

de 4M, inmediatamente después se colocó sobre una plancha de calentamiento para tener

una temperatura de 35◦C en la solución y con agitación constante. Una vez completamente

disuelto el P123, se inició el proceso Sol-Gel mediante la adición por goteo, de 8mL del

precursor de la śılice, el TEOS, mientras la solución continuaba en agitación. Finalmente

se conservaron las mismas condiciones de temperatura y agitación durante 24 horas para

asegurar que los compuestos reaccionaran por completo.

Transcurrido este tiempo se procedió al madurado de la reacción, colocando el gel obte-

nido en un recipiente de polipropileno, el cual se tapó para posteriormente ser colocado en

la mufla y se llevó a los 80◦C a una velocidad de 1◦C/min, sin agitación y se dejó durante

24 horas, como se observa en la figura 4
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Figura 4: Esquema del procedimiento de preparación de la SBA-15-TC(Parte A)

Al terminar se dejó enfriar a temperatura ambiente y se recuperó el sólido por filtración,

realizando múltiples lavados con agua desionizada. Se dejó secar a temperatura ambiente

durante una semana, una vez que la muestra estaba completamente seca, se trituró hasta

obtener un polvo fino y posteriormente se llevó a la mufla para alcanzar una temperatura

de 110◦C por 19 horas con una rapidez de calentamiento de 2◦C/min y enseguida se calcinó

a 550◦C por 4 horas a una rapidez de calentamiento de 1◦C/min. En la figura 5 se presenta

un esquema del proceso de preparación de la SBA-15 de talla corta.

Figura 5: Esquema del procedimiento de preparación de la SBA-15-TC (Parte B)
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4.2. Incorporación de las nanopart́ıculas de CaO en la SBA-15-TC

Para la incorporación de las nanopart́ıculas de óxido de calcio en la superficie de la śılice

mesoporosa de talla corta (SBA-15-TC), se empleó el método de impregnación por llenado

de poro (mojado incipiente) ya que favorece el posicionamiento de las moléculas de CaO en

los microporos [64]. Se utilizaron como fuente del óxido de calcio, soluciones acuosas de Ace-

tato de Calcio Monohidratado (reactivo mostrado en la tabla 3). Se variaron las cantidades

(5, 10 y 15% en peso) de CaO que se depositaron en la SBA-15-TC. Posteriormente, las

muestras impregnadas se secaron a temperatura ambiente para llevarse a una temperatura

de 110◦C por 18h y enseguida se calcinó a 450◦C por 4 horas como se observa en la figura

7. La nomenclatura que se utilizó para estos materiales fue: SBA-15-TC/xCaO, donde la x

corresponde al 5, 10 y 15% en peso de CaO, respectivamente. En la figura 6, se exhibe un

esquema del procedimiento que se siguió para la preparación de las soluciones de acetato de

calcio.

Figura 6: Esquema del procedimiento para la preparación de la solución de CaO 10% en peso

A partir de la solución de 10% en peso se preparó la correspondiente a 5% en peso y

esta fue utilizada para conseguir la impregnación de 15% en peso, por lo que se prepararon

3 muestras diferentes como se explica a continuación.

SBA-15-TC/5CaO: Se añadieron 3mL de la solución con acetato de calcio al 5% en

peso de CaO a 1.5 gr de SBA-15-TC.

SBA-15-TC/10CaO: Se añadieron 3mL de la solución con acetato de calcio al 10%

en peso de CaO a 1.5 gr de SBA-15-TC.
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SBA-15-TC/15CaO: Se añadieron 3mL de la solución con acetato de calcio al 5%

en peso de CaO a 1.5 gr de SBA-15-TC en 3 ocasiones, dejando un tiempo de secado

de 24hr entre cada mojado incipiente.

Figura 7: Esquema del procedimiento para la impregnación por llenado de poro

4.3. Caracterización de los materiales

La determinación de las propiedades texturales, morfológicas y estructurales de la śılice

mesoporosa SBA-15-TC y de los adsorbentes SBA-15-TC/xCaO fue hecha mediante el uso

de diversos equipos de caracterización. A continuación, se describen de forma general los

equipos, principios y métodos utilizados en dichas caracterizaciones:

4.3.1. Isotermas de adsorción-desorción de N2 a 77 K

Las propiedades texturales de los materiales SBA-15-TC y SBA-15-TC/xCaO fueron

determinadas mediante las isotermas de adsorción-desorción de N2 a 77 K en un equipo

autosorb Quanthachrome iQ2. El área espećıfica de la muestra se calculó de acuerdo a la

ecuación de B.E.T. (Brunauer-Emmet-Teller) utilizando los datos de la isoterma de adsorción

en el intervalo de presiones relativas de 0,03 < P/P0 < 0,03. La distribución del tamaño del

poro se determinó mediante el método de B.J.H (Barret-Joyner-Halenda) y utilizando los

datos de la isoterma de desorción. El volumen total de poro se estimó a partir de la cantidad

de nitrógeno adsorbido a la presión relativa de 0.98.
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4.3.2. Difracción de Rayos X (DRX) a ángulos bajos y convencionales

Para determinar las fases cristalinas y el tamaño de cristalito de las nanopart́ıculas del

óxido de calcio (CaO), se utilizó la DRX a ángulos convencionales (10◦- 80◦en 2θ). El equipo

utilizado fue un D8 Advance de la marca Bruker, equipado con un ánodo de Cu Kα (λ=

0.15406) a 30kV y 30mA. La medición se realizó sobre un porta muestras acŕılico en el cual

fue depositado el polvo de las diferentes muestras.

Mediante la difracción de rayos X a bajos ángulos (0◦- 3◦en 2θ), se estudió el orden en

el arreglo de los poros del material SBA-15-TC y de SBA-15-TC/xCaO. El equipo utilizado

fue un Ultima IV de la marca Rigaku que cuenta con un tubo de rayos X de Cu y se usaron

las condiciones de 40kV, 30mA y se midió a una velocidad de 2◦/minuto con una velocidad

de paso de 0.02. La medición se realizó sobre un porta muestras de bronce en el cual fue

depositado el polvo de las diferentes muestras.

4.3.3. Fluorescencia de Rayos X (FRX) de enerǵıa dispersiva

Se utiliza habitualmente para determinar la composición qúımica semicuantitativa o

cuantitativa de los materiales. Consiste en incidir un haz de Rayos X sobre la muestra y

medir la fluorescencia emitida. El equipo utilizado fue un S2 Puma, que cuenta con un tubo

de Rayos X de Plata, con una enerǵıa de 2.982 y 22.103 keV para las ĺıneas espectrales de

Kα y Lα respectivamente. Para la medición se realizaron pastillas del material de 8mm de

diámetro, las cuales se realizaron a una presión de 8Ton, esto con la finalidad de hacer la

medición al vaćıo.

4.3.4. Análisis Termogravimétrico (TGA)

El análisis termogravimétrico TGA/DTG permitió evaluar la estabilidad térmica de las

nanopart́ıculas de CaO en el interior de los poros de los materiales mesoporosos. Este estudio

se realizó en un equipo Q500 TGA y Q2000 DSC de TA Instruments, en un rango de

temperatura de 25◦C a 180◦C.
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4.3.5. Microscoṕıa Electrónica de Barrido de alta resolución(HRSEM)

Se utilizó un microscopio electrónico de barrido HITACHI SU8200 con el cual se toma-

ron las imágenes de las muestras de la SBA-15-TC y de SBA-15-TC/xCaO, con las cuales

se determinaron principalmente la morfoloǵıa y el tamaño de las part́ıculas. El equipo tra-

bajó aproximadamente a 3mm de foco de la muestra con un voltaje de 1kV y se recopiló

la información de los electrones secundarios y retrodispersados, al vaćıo. Las muestras se

depositaron sobre un porta muestras de aluminio y se utilizó cinta de carbono, de cobre y

tinta de carbono para depositar la muestra, es importante mencionar que no se recubrieron

con oro para evitar cubrir los poros.

4.4. Evaluación de la capacidad de adsorción de CO2 a través de

la reacción de carbonatación

La determinación de la capacidad de adsorción y transformación de CO2 de los diferen-

tes adsorbentes se realizó mediante la reacción de carbonatación del CO2, bajo condiciones

isotérmicas.

La reacción de carbonatación bajo condiciones isotérmicas se efectuó en un analizador ter-

mogravimétrico TGA/DTG, en un equipo 1500 de TA Instruments, a una temperatura de

200◦C. Con una rapidez de calentamiento de 10◦C/min y un flujo de 50 mL/min de 100%

de CO2 gas. La curva de TGA permitió determinar las etapas de la carbonatación y calcular

la ganancia en masa en función del tiempo y en consecuencia poder determinar el grado de

conversión de la reacción de carbonatación.
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5. Resultados y discusión

Para los diversos análisis y caracterizaciones, las muestras fueron etiquetadas continuando

con la nomenclatura mencionada en la sección 4.2, de la forma que se muestra a continuación,

donde el número corresponde al porcentaje teórico de CaO y ”Ref” hace alusión a la SBA-

15-TC pura:

□ SBA-15-TC/Ref □ SBA-15-TC/5CaO

□ SBA-15-TC/10CaO □ SBA-15-TC/15CaO

5.1. Isotermas de adsorción-desorción de N2 a 77 K

En la figura 8 se presentan las isotermas de adosrción-desorción de N2 de los materiales

adsorbentes (śılices mesoporosas de SBA-15-TC y SBA-15-TC/xCaO). Como se puede ver

en la figura, el material SBA-15-TC exhibe una isoterma de adsorción del tipo IV con una

curva de histéresis H1 de acuerdo a la clasificación de la IUPAC [65].

Esta isoterma es caracteŕıstica de los materiales mesoporosos que contienen poros ciĺındricos

de tamaño y forma regulares. La isoterma muestra una región bien definida en el rango de

presiones relativas altas (0.6 < P/P0 < 0.8) que representa el llenado espontáneo de los

mesoporos debido a la condensación capilar, indicando la presencia de mesoporos uniformes.

La curva de adsorción-desorción de nitrógeno del material es similar a la reportada en la

literatura para el material de śılice mesoporoso SBA-15 [63, 66, 67].

Las curvas de histéresis de los adsorbentes se modifican ligeramente con la incorporación

del CaO, indicando que la estructura mesoporosa de la SBA-15-TC se conserva aún con la

incorporación de la más alta carga de CaO (15% en peso).

Al comparar las isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno de la SBA-15-TC libre

de CaO, con los adsorbentes modificados que contienen CaO, se observó que después de la

carga de CaO, el punto de inflexión de la curva de histéresis se desplaza a valores más bajos
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de la presión relativa (de 0.60 a 0.45). Es muy probable que este cambio sea debido al efecto

de confinamiento de nanocristales de CaO que se encuentran ubicados en el interior de los

canales de la SBA-15-TC.
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Figura 8: Isotermas de adsorción-desorción de N2 de los materiales adsorbentes (SBA-15-TC y SBA-15-
TC/xCaO)

La figura 9 presenta la distribución del tamaño de poro de los adsorbentes (SBA-15-TC

y SBA-15-TC/xCaO). La distribución se calculó con los datos de la isoterma de desorción

mediante el método B.J.H. El material de śılice mesoporoso SBA-15-TC muestra una distri-

bución uniforme en el tamaño de poro centrado aproximadamente en 7.2 nm.

La incorporación de las part́ıculas de CaO en la SBA-15-TC ocasiona una disminución

en el tamaño de poro de 1.1 nm del material de referencia, pues ahora las distribuciones
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de tamaño de poro, que también son uniformes, se centran en aproximadamente 6.1nm,

independientemente de la carga de CaO. Estos resultados indican que las pequeñas part́ıculas

de CaO se han distribuido uniformemente en el interior de los poros de la SBA-15-TC,

sugiriendo que la SBA-15-TC tiene una alta capacidad (debido a su alta porosidad) para

dispersar las part́ıculas de CaO en el interior de sus poros.
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Figura 9: Distribución de diámetro de poro de los adsorbentes SBA-15-TC y SBA-15-TC/xCaO

En la tabla 4 se presenta un resumen de las propiedades texturales (área superficial y

volumen promedio de poro) de los adsorbentes (SBA-15-TC y SBA-15-TC/xCaO).

En ella se observa que el material de śılice mesoporoso SBA-15-TC presenta una alta área

superficial de 819 m2/gr y un alto volumen de poro de 0.964 cm3/gr. Se puede observar que la

incorporación de las part́ıculas de CaO provoca una disminución tanto en el área superficial

como en el volumen total de poro de la SBA-15-TC. Esta disminución se puede explicar en

base al bloqueo parcial de los poros en la SBA-15-TC.
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Sin embargo, tanto las áreas superficiales como los volúmenes de poro de los adsorbentes

modificados con CaO, siguen siendo altas, indicando que la SBA-15-TC favoreció una alta

dispersión de las nanopart́ıculas de CaO. Se espera que estos materiales adsorbentes mani-

fiesten una alta capacidad de adsorción de moléculas de CO2.

Tabla 4: Propiedades texturales de los adsorbentes

Adsorbente SBET (m2/gr) Vt (cm3/gr)

SBA-15-TC 819 0.964

SBA-15-TC/5CaO 584 0.694

SBA-15-TC/10CaO 575 0.683

SBA-15-TC/15CaO 506 0.581

5.2. Difracción de Rayos X (DRX) a ángulos convencionales (5◦-

80◦en 2θ)

En la figura 10 se exhiben los difractogramas correspondientes a los adsorbentes. Se pue-

de observar un material amorfo en el difractograma asociado a la SBA-15-TC/Ref, que

concuerda con las caracteŕısticas que se han reportado de dicho material [68, 69]. Para el

caso del difractograma del adsorbente SBA-15-TC/5CaO, no se observa cambio con res-

pecto al SBA-15-TC/Ref, debido muy probablemente, a que las nanopart́ıculas de CaO se

encuentran altamente dispersas en el interior de los poros de la SBA-15-TC.

Los difractogramas de los adsorbentes SBA-15-TC/10CaO y SBA-15-TC/15CaO,

presentan reflexiones de un material con cierto grado de cristalinidad incorporado en la SBA-

15-TC. Las cuales, se aprecian con mayor intensidad, en el adsorbente con mayor carga de

CaO (15% en peso); indicando un incremento en el tamaño de los cristalitos. Estas reflexiones

se atribuyen, de acuerdo con el archivo de difracción de polvo (PDF por sus siglas en inglés)

04-018-4704, emitida por el Centro Internacional de Datos de Difracción (ICDD por sus

siglas en inglés), al CaCO3 en su fase cristalina cristobalita (romboédrica).
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En la tabla 5 se presentan los ángulos caracteŕısticos del CaCO3. La formación del CaCO3

se debe a la descomposición de los grupos acetatos del acetato de calcio utilizado como

precursor del CaO.

Sin embargo, también existe la posibilidad de la presencia de nanopart́ıculas de CaO, que

no se logran identificar en los difractogramas.

Tabla 5: Ángulos caracteŕısticos del CaCO3 04-018-4704

Ángulo (2θ) d (Å) (h k l)

23.861 3.7261 (0 1 2)

30.444 2.9337 (1 0 4)

37.250 2.4118 (1 1 0)

40.826 2.2084 (1 1 3)

44.722 2.0247 (2 0 2)

49.271 1.8478 (0 1 8)

50.300 1.8124 (1 1 6)

59.567 1.5507 (1 2 2)
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5.3. Difracción de Rayos X (DRX) a ángulos bajos (0◦-3◦en 2θ)

La figura 11 muestra el patrón de difracción de Rayos X a bajos ángulos del material

de śılice mesoporoso SBA-15-TC. En ella se presenta una primera reflexión muy intensa en

0.88◦en 2θ, seguida por otras dos reflexiones muy débiles en 1.55◦y 1.8◦, que de acuerdo a la

literatura corresponden a las reflexiones [1 0 0], [1 1 0] y [2 0 0], respectivamente, asociadas

con la simetŕıa hexagonal [71, 63, 66, 67].

Los adsorbentes modificados con CaO (SBA-15-TC/xCaO), también presentan las mismas

tres reflexiones que de la SBA-15-TC, indicando que la incorporación de las nanopart́ıculas

de CaO, no destruyen el arreglo hexagonal de poros de la SBA-15-TC. Sin embargo, estas

reflexiones son de más baja intensidad, evidenciando la incorporación de las nanopart́ıculas

de CaO en el interior de los poros de la SBA-15-TC.
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Figura 11: Difractograma de ángulos bajos correspondiente a los materiales evaluados
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5.4. Fluorescencia de Rayos X (FRX) de enerǵıa dispersiva

De acuerdo a los datos obtenidos mediante esta técnica de fluorescencia de Rayos X, si

bien se observó la presencia de trazas de cloro, se pudo comprobar que no hay presencia

importante de contaminantes en los materiales adsorbentes. En la tabla 6 se observan los

porcentajes de óxidos medidos en la muestras; cabe resaltar que, en el caso espećıfico del por-

centaje de CaO, existe una posibilidad de que haya presencia tanto de óxido de calcio como

de carbonato de calcio, debido a que el equipo donde se realizó la medición no puede identi-

ficar si se trata de un óxido o de un carbonato, esto por razón de que no detecta la presencia

de carbono, al sólo identificar elementos a partir del Sodio, y con ello hace una estimación

de la cantidad de óxidos o carbonatos presentes en la muestra, de acuerdo a lo que se indique.

Con base en los resultados se puede indicar que el porcentaje depositado de CaO no

coincide exactamente con el valor teórico calculado, sin embargo, es de notar que las pro-

porciones son consistentes con lo planeado, al mismo tiempo que existen pequeñas trazas de

Cloro en la muestra, que resultan del método de śıntesis que se siguió.

Tabla 6: Porcentaje en peso calculado en óxidos de los compuestos presentes en las muestras analizadas

Concentración (%p)

Adsorbente SiO2 CaO Cl

SBA-15-TC/Ref 99.99 0 0.01

SBA-15-TC/5CaO 90,57 9,42 74.3857 PPM

SBA-15-TC/10CaO 82,23 17,77 26.0154 PPM

SBA-15-TC/15CaO 73,27 26,72 0,01
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En la figura 12 se exhiben los espectros de fluorescencia de los adsorbentes. En el es-

pectro adsorbente SBA-15-TC, se aprecia únicamente la señal correspondiente al silicio. Los

espectros de los adsorbentes que poseen CaO (SBA-15-TC/xCaO), además de la señal de Si,

presentan la señal de Ca, las cuales se hacen más intensas con el incremento del contenido

de CaO. En el caso de la señal de Plata que se observa, esta se debe a que el equipo cuenta

con un emisor de Rayos X de Ag.
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Figura 12: Espectros de fluorescencia correspondientes a los materiales de SBA-15-TC y SBA-15-TC/xCaO

5.5. Análisis Termogravimétrico (TGA)

En la figura 13 se exhiben las curvas correspondientes a los análisis termogravimétricos pa-

ra las muestras SBA-15-TC, SBA-15-TC/5CaO, SBA-15-TC/10CaO y SBA-15-TC/15CaO.

La curva de pérdida de peso para la SBA-15-TC registra dos puntos de inflexión principales,

el primero antes de los 100◦C y el segundo antes de los 300◦C, que se asignan a la deshi-

dratación de la muestra (la eliminación de moléculas de agua absorbidas f́ısicamente en su

superficie) y la deshidroxilación de los grupos silanoles superficiales, respectivamente. Como
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podemos constatar, la principal pérdida de peso ocurre debido a la deshidratación de la

muestra (5.4% de pérdida de peso). Mientras que, la pérdida de peso debido a la deshidroxi-

lación, es mı́nima. (1.6% en peso). Aproximadamente, la pérdida de peso de la SBA-15-TC

hasta los 700◦C, es apenas del 7%.

Por otro lado, las curvas de pérdida de peso de los materiales adsorbentes (SBA-15-TC/5CaO,

SBA-15-TC/10CaO y SBA-15-TC/15CaO) exhiben tres principales puntos de inflexión; los

dos primeros similares a los que presentó la SBA-15-TC asignadas a la deshidratación y

deshidroxilación de la śılice, y el tercero que se presenta antes de los 450◦C, se atribuye a la

descomposición de los grupos orgánicos presentes del acetato de calcio (precursor de las nano-

part́ıculas de CaO) remanentes en el material. Con una pérdida de peso de aproximadamente

2-3%.
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Figura 13: Gráfica de la pérdida de peso de los materiales SBA-15-TC/xCaO

La figura 14 exhibe la primera derivada (DTG) de la pérdida de peso en función de la

temperatura para los diferentes materiales adsorbentes, en donde, se observan claramente las

temperaturas (los máximos de los picos) a las que ocurren; la deshidratación y deshidroxi-
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lación de las muestras, aśı como la descomposición de los componentes orgánicos. Situación

analizada en la descripción de la figura 13.
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Figura 14: Gráfica de la derivada del peso con respecto a la temperatura de los materiales SBA-15-TC/xCaO

5.6. Microscoṕıa Electrónica de Barrido de alta resolución (HR-

SEM)

Las micrograf́ıas mostradas desde la figura 15 hasta la figura 19 muestran una clara

homogeneidad en el material sintetizado, con estructuras que vaŕıan en tamaño desde los

cientos de nanómetros hasta las micras, dependiendo la zona que se esté midiendo, puesto

que para el caso de las part́ıculas de SBA-15-TC en sus diferentes formas, en promedio, se

observó un tamaño de entre 100-200 nm en la anchura de las paredes externas, mientras que

a lo largo de su estructura se alcanzaban las micras.

La forma más encontrada en las micrograf́ıas fue de prismas hexagonales con una curvatura

habitualmente en la parte media de dicha part́ıcula, a su vez se logran apreciar los canales

internos en el material. También se resalta que no hubo diferencia significativa en los resul-
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tados finales, al cambiar el método de preparación de la muestra para su observación en el

microscopio electrónico, ya que se usó cinta de carbono, tinta de carbono y cinta de cobre

para adherir la muestra al portamuestras de aluminio.

5.6.1. Imagen de HRSEM del adsorbente SBA-15-TC/Ref

Para el acercamiento mostrado en la figura 15, se inició la toma de micrograf́ıas en 5µm

y se terminó en 500nm, donde se pierde resolución; en este caso se usó cinta de carbono y

se observa homogeneidad en el material, aśı como los canales de poro en la micrograf́ıa de

100k aumentos.

La figura 15 muestra la imagen de HRSEM del material de śılice mesoporoso SBA-15-TC. En

ella se evidencia que las part́ıculas del material de śılice mesoporoso de SBA-15-TC tienen

la forma de cilindros curvados de tamaño altamente uniforme (aproximadamente de 200-250

nm de diámetro y de 1-1.2 µm de longitud).
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Figura 15: Progresión de aumentos del material SBA-15-TC/Ref
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En la figura 16 se observa otra progresión de aumentos en donde se encuentra una part́ıcu-

la de SBA-15-TC/Ref con una vista desde el plano (100) que permite identificar claramente

una figura hexagonal, tal y como se espera para este material con un arreglo hexagonal de

poros; los lados de dicha figura hexagonal miden 140 nm con una diferencia promedio de ±4

nm

Figura 16: Progresión de aumentos para encontrar forma hexagonal en el material SBA-15-TC/Ref

5.6.2. Imagen de HRSEM del adsorbente SBA-15-TC/5CaO

La figura 17 muestra los canales del material SBA-15-TC/5CaO, dicha muestra fue pre-

parada sobre cinta de cobre y para ser depositada se dispersó por sonicación una pequeña

cantidad de polvo en una solución de alcohol, con la finalidad de favorecer su dispersión; se

usó un capilar para colocar una gota de solución en el portamuestras.
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El procedimiento mencionado facilitó la alta dispersión de las part́ıculas en el porta muestras

al momento de hacer la micrograf́ıa, por lo que se recomienda este método de preparación,

a pesar de que en general no hay una diferencia significativa con los otros métodos de pre-

paración.

En referencia a la imagen obtenida, se aprecia un ligero cambio en la morfoloǵıa del

material en zonas espećıficas, preservando los canales internos.

Figura 17: Progresión de aumentos para localizar canales presentes en el material SBA-15-TC/5CaO

5.6.3. Imagen de HRSEM del adsorbente SBA-15-TC/15CaO

En la figura 18 se observan las micrograf́ıas obtenidas para el material SBA-15-TC/15CaO,

las cuales se prepararon sobre tinta de carbono y sin recubrimiento de oro, al igual que las
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anteriores.

En dicha micrograf́ıa es fácilmente reconocible la presencia de un material de composición y

morfoloǵıa diferente a lo visto con anterioridad, lo que hace suponer que se trate del carbo-

nato de calcio, externamente depositado en el material, las part́ıculas de este material tienen

una medida de ancho entre los 800nm-1200nm.

Figura 18: Material con morfoloǵıa diferente en comparación con la SBA-15-TC/15CaO
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Al cambiar de zona para tomar la micrograf́ıa presentada en la figura 19, se encontró

un aglomerado de part́ıculas de SBA-15-TC/15CaO que mantienen regularidad con lo visto

previamente, incluso fue posible identificar otra part́ıcula con cara hexagonal vista desde el

plano (100), la cual se ve en la micrograf́ıa de 100,000 aumentos.

Figura 19: Progresión de aumentos para encontrar una figura hexagonal en el material SBA-15-TC/15CaO
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5.7. Evaluación de la capacidad de adsorción de CO2

En la figura 20 se presenta el gráfico del consumo de CO2, a través de la reacción de

carbonatación, de los diferentes adsorbentes en función de la carga de CaO soportado en la

SBA-15-TC.

Es posible observar que la SBA-15-TC pura, no exhibe consumo de CO2, indicando que

no presenta sitios para la adsorción de CO2.

Cuando la SBA-15-TC es superficialmente decorada con nanopart́ıculas de CaO (SBA-15-

TC/xCaO), se generan materiales que presentan consumo de CO2, indicando que las nano-

part́ıculas de CaO son los sitios donde se efectúa la adsorción del CO2, conduciendo a la

reacción de carbonatación para la formación del CaCO3.

En la gráfica se puede ver claramente, que un incremento en la carga de CaO en la SBA-15-

TC, provoca un incremento constante en el consumo de CO2. Indicando, que el incremento en

la carga de CaO en la SBA-15-TC, favorece una mayor dispersión de nanopart́ıculas de CaO,

incrementando de esta manera la densidad de sitios de adsorción para el CO2. El adsorbente

con la más alta carga de CaO (15% en peso de CaO en la SBA-15-TC) manifestó el más

alto consumo de CO2 y por lo tanto una mayor concentración de CaCO3 formado.

En este momento resulta interesante realizar un estudio acerca del incremento de la carga

de CaO en la SBA-15-TC, más allá del 15% en peso de CaO.

En la tabla 7 se muestran espećıficamente los datos obtenidos.

Tabla 7: Consumo de CO2 de acuerdo a cada material adsorbente

Adsorbente Consumo de CO2

SBA-15-TC 0

SBA-15-TC/5CaO 3.11

SBA-15-TC/10CaO 3.42

SBA-15-TC/15CaO 3.85
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6. Conclusiones

Las metodoloǵıas experimentales utilizadas en esta tesis, permitieron, por una parte, pre-

parar de manera exitosa la śılice mesoporosa de talla corta y con arreglo hexagonal de poros

(por DRX a bajos ángulos, SBET y HRSEM), denominada como SBA-15-TC; y por la otra,

la incorporación exitosa de las nanopart́ıculas de CaO (DRX a ángulos bajos y convenciona-

les, SBET y HRSEM) preferentemente en la superficie interna de los poros de la SBA-15-TC.

La incorporación de las nanopart́ıculas de CaO en la superficie de la SBA-15-TC no des-

truye la estructura mesoporosa (arreglo hexagonal de poros) de la SBA-15-TC (DRX a bajos

ángulos, SBET y HRSEM).

El alta área superficial de la SBA-15-TC (819 m2/gr), el alto volumen de poro (0.964

cm3/gr y su apropiado diámetro de poro en el rango mesoporoso (7.2 nm) permitió una alta

dispersión de las nanopart́ıculas de CaO en su superficie, de tal manera que, aún con una alta

carga de CaO en la SBA-15-TC, SBA-15-TC/15CaO, se registraron adecuadas propiedades

texturales (506 m2, 0.581 cm3/gr y 6.1 nm de diámetro de poro) que permitió promover una

alta densidad de sitios para la adsorción de CO2.

La SBA-15-TC pura no manifestó adsorción de CO2, por lo que las nanopart́ıculas de CaO

son los sitios activos para realizar la adsorción de CO2 y aśı promover la reacción de carbo-

natación, para la formación de CaCO3. Un incremento en la carga de CaO soportado en la

SBA-15-TC (de 5-15% en peso de CaO) promovió un incremento constante en la capacidad

de adsorción de CO2 y por lo tanto, una mayor producción de CaCO3 en la superficie de la

SBA-15-TC.

Con el desarrollo de esta tesis de investigación de licenciatura, se demostró que la incor-

poración de nanopart́ıculas de CaO en la superficie de la matriz mesoporosa SBA-15-TC,

genera adsorbentes con una adecuada capacidad de adsorción de CO2 y su conversión de

CaCO3, mediante la reacción de carbonatación.
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Este material final, CaCO3-SBA-15-TC, puede formar parte de la formulación de un material

cementante y ser utilizado como material de construcción.

Finalmente, existe la posibilidad de diseñar filtros constituidos por estos materiales adsorben-

tes y efectuar la adsorción de CO2 y su conversión a CaCO3, directamente de las emisiones

gaseosas de las empresas, principalmente en la industria del cemento (una de las más con-

taminantes de CO2). Siendo una alternativa muy interesante para la disminución de las

emisiones de CO2 al ambiente y contribuir a una mejor calidad del aire que respiramos.
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7. Perspectivas

Como futura investigación se propone:

Modificar el precursor utilizado como fuente de óxido de calcio.

Realizar la calcinación en un medio libre de CO2 para evitar la carbonatación durante

la śıntesis.

Comprobar la presencia de óxido de calcio y carbonato de calcio mediante espectros-

coṕıa FT-IR.

Realizar una microscoṕıa electrónica de transmisión de alta resolución para confirmar

la estructura hexagonal ordenada de la śılice mesoporosa SBA-15-TC.

Evaluar el impacto de agregar los materiales del tipo CaCO3-SBA-15-TC en un ce-

mento comercial.
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