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Resumen 

Catalizadores con alto desempeño de Pt e Ir soportados en soluciones sólidas de 
Ce1-xRuxO2, aplicables a procesos de oxidación catalítica de monóxido de carbono 

(CO) 

Por  

Edson Edain González Arredondo 

7 de septiembre de 2021 

Doctor en Ciencias en Ingeniería Química 

Dirigida por Dr. José Ricardo Rangel Segura 
 

El uso de nuevas tecnologías para el combate contra las emisiones de gases 

contaminantes con la capacidad de producir alteraciones a la salud humana en un 

tema relevante que está siendo atacado desde hace años en el campo de la 

catálisis. En esta investigación se desarrollaron catalizadores de Pt o Ir soportados 

en soluciones sólidas de Ce1-xRuxO2 con la finalidad de obtener sistemas que 

transformen eficientemente el monóxido de carbono (CO) hacia dióxido de carbono 

(CO2).  

Los sistemas catalíticos fueron elaborados por métodos hidrotérmicos asistidos por 

un calentamiento con microondas. La dispersión de las partículas metálicas se 

realizó mediante un proceso de impregnación húmeda con recirculación a 

temperatura y agitación constante durante 2 horas. Posteriormente se analizaron 

sus propiedades morfológicas, estructurales y químicas a través de las técnicas de 

fisisorción de nitrógeno, microscopía electrónica de barrido y análisis químico por 

EDS, difracción de Rayos X, espectroscopía de fotoelectrones de Rayos X, 

espectroscopía de UV-Vis, espectroscopía de Raman, microscopía electrónica de 

transmisión; por otro lado, se realizó un estudio de espectroscopía infrarroja en 

condiciones de reacción (FTIR)  con el propósito de dilucidar algún mecanismo de 

reacción. 
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Al realizar las pruebas de actividad de los catalizadores soportados, en la reacción 

de oxidación de monóxido de carbono, se observó mayor conversión de CO y 

rendimiento hacia la conversión a dióxido de carbono en un intervalo de temperatura 

de 50 ºC a 150 ºC, en comparación con el soporte impurificado.  

Los resultados demuestran que el mejor sistema en términos de temperatura de 

activación y de conversión lograda es Pt/Ce0.97Ru0.03O2, logrando el proceso de 

oxidación a temperaturas inferiores a los 50 ºC, y alcanzando el 100% de la 

conversión de monóxido de carbono a 150 ºC, aproximadamente.  

 

Palabras clave: 

Catálisis, nanopartículas, FTIR, dióxido de carbono, mecanismo de reacción. 
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Abstract 
 

High performance catalysts of Pt and Ir catalysts supported in solid solutions of 

Ce1-xRuxO2, applicable to processes of catalytic oxidation of carbon monoxide (CO) 

Presented by 

Edson Edain González Arredondo 

September 7, 2021 

Doctor of Science in Chemical Engineering 

Directed by Dr. José Ricardo Rangel Segura 

 

The use of new technologies to combat the emissions of polluting gases with the 

ability to produce alterations to human health in a relevant issue that has been under 

attack for years in the field of catalysis. In this research, Pt or Ir catalysts supported 

in solid solutions of Ce1-xRuxO2 were developed to obtain systems that efficiently 

transform carbon monoxide (CO) into carbon dioxide (CO2). 

The catalytic systems were made by microwave-assisted hydrothermal methods. 

The dispersion of the metallic particles was carried out by means of a wet 

impregnation process with recirculation at constant temperature and stirring for 2 

hours. Subsequently, its morphological, structural and chemical properties were 

analyzed through the techniques of nitrogen fission, scanning electron microscopy 

and chemical analysis by EDS, X-ray diffraction, X-ray photoelectron spectroscopy, 

UV-Vis spectroscopy, spectroscopy of Raman, transmission electron microscopy; 

On the other hand, an infrared spectroscopy study under reaction conditions (FTIR) 

was carried out in order to elucidate a reaction mechanism for the oxidation of carbon 

monoxide. 
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When performing the activity tests of the supported catalysts, in the carbon 

monoxide oxidation reaction, a higher conversion of CO and yield towards the 

conversion to carbon dioxide was observed in a temperature range of 50 to 150 ºC, 

in comparison with the support contaminated. 

The results show that the best system in terms of activation and conversion 

temperature achieved is Pt/Ce0.97Ru0.03O2, achieving the oxidation process at 

temperatures below 50 ºC, and reaching 100% of the conversion of carbon 

monoxide. carbon at a temperature of approximately 150 ° C. 
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CAPÍTULO I: INTRODUCCIÓN 
 

Los grandes avances en las diversas ramas de la ciencia han permitido el desarrollo 

de novedosos materiales, cuyas características y propiedades físicas, químicas, e 

incluso hasta electrónicas, se hubieran considerado anteriormente como algo 

inalcanzable. Todo lo anterior se le puede atribuir al hombre y a su ferviente afán 

por seguir mejorando su calidad de vida día con día. 

Feynman (1959) sugirió que los comportamientos de los nanomateriales serían muy 

diferentes a los que exhibían cuando se hallaban en arreglo macroscópicos, 

tomando como principio que no existían leyes de la física que impidieran la 

construcción de materiales a estas escalas. Cada una de sus ideas las plasmó en 

su artículo “There is a plenty room at bottom”. Siendo hasta la década de los 

ochentas cuando se retomó el tema [1]. Desde entonces el estudio de materiales en 

escala nanométrica ha venido a revolucionar todas las áreas de la investigación, 

centrándose en la síntesis y su aplicación. 

Hasta este momento se han comprobado muchos de los postulados establecidos 

por Feynman hace más de 50 años. Los nanomateriales presentan propiedades y 

comportamientos diferentes en todas sus representaciones físicas. Actualmente la 

finalidad es aprovechar estas propiedades en distintas ramas de las ciencias, 

destacando las ciencias médicas y las dirigidas a la protección ambiental [2]. 

En la actualidad, el uso de los nanomateriales para enfrentar la problemática 

ambiental se ha hecho muy necesario. Su principal objetivo es disminuir los estragos 

que los avances tecnológicos han dejado en su camino hacia la modernidad debido 

al desmesurado consumo de los recursos naturales, provocando incluso daños 

irreversibles al ambiente. 
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A partir de 1975 se inició con la implementación de los sistemas catalíticos en los 

autos para tratar de reducir el impacto de los residuos de la combustión incompleta, 

buscando reducir la generación de olefinas, parafinas, y monóxido de carbono; la 

mayoría considerados contaminantes primarios debido al daño directo que causan 

a la salud de las personas, y a su influencia en el incremento del efecto invernadero. 

Uno de los dispositivos más modernos que se utilizan para este fin es el convertidor 

catalítico de tres vías (TWC, por sus siglas en inglés), los cuales reciben su nombre 

ya que se encargan de combatir las emisiones de monóxido de carbono, óxidos de 

nitrógenos e hidrocarburos que no fueron consumidos por completo utilizando 

reacciones de óxido-reducción, logrando abatir sus niveles hasta en 70%, 

convirtiéndolos en compuestos no tóxicos: dióxido de carbono, nitrógeno 

atmosférico y agua [3]. 

1.1 Antecedentes 

A través de los años, han sido llevados a cabo diversos estudios sobre los efectos 

que puede tener sobre el ambiente la conversión del monóxido de carbono y otros 

compuestos similares hacia moléculas menos dañinas o perjudiciales para el 

ambiente y la salud humana. Trabajos como el realizado por Haruta en 1988 [4], 

donde se realizó la primer investigación sobre la aplicación de nanopartículas de 

oro para la obtención de hidrógeno y la oxidación catalítica del monóxido de carbono 

a dióxido de carbono.  

Además de este tipo de trabajos, han surgido otros en los que la intención ha sido 

utilizar no solo metales nobles o con alta capacidad oxidativa, sino también el uso 

de óxidos de tierras raras, tal y como el óxido de cerio (CeO2). Uno de dichos 

trabajos fue el realizado por Shuang y col., en 2014 [5], en el cual realizaron la 

comparación de aspectos claves en varios tipos de catalizadores en reacciones de 

oxidación de carbón, tales como la actividad, la durabilidad y la relación costo-

eficiencia; utilizando catalizadores conformados por soluciones sólidas de cerio y 

diversos elementos químicos, casi todas tierras raras. Logrando la oxidación del 

monóxido de carbono a temperaturas cercanas a los 370 ºC. 
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Mukherjee y col. estudiaron la influencia que tiene el dopaje sobre la actividad de 

compuestos de óxido de cerio a la hora de utilizarlos como catalizadores para la 

oxidación de monóxido de carbono. Este grupo de trabajo utilizó nuevamente 

impurificaciones con elementos como el zirconio y el lantano, y adicionalmente al 

hierro y el manganeso, aprovechando el método de coprecipitación para incorporar 

las impurificaciones a la red del óxido de cerio. Al realizar las pruebas de actividad 

en la oxidación del CO, obtuvieron que los compuestos de CeO2 impurificados con 

alguno de los elementos mencionados, eran capaces de oxidar a temperaturas más 

bajas que las reportadas en otros trabajos [6].  

Posteriormente, Kaplan y col. [7] realizaron estudios para comparar el 

comportamiento de catalizadores con base de iridio y rutenio sobre superficies 

enriquecidas con platino en reacciones de reducción de oxígeno (ORR) 

encontrando que los catalizadores con iridio presentaban mayor actividad que los 

catalizadores convencionales enriquecidos únicamente con platino. En un trabajo 

similar, Huang y col., [8] estudiaron la selectividad de los catalizadores de óxido de 

cerio sobre los que se depositaron nanopartículas de iridio, todo esto para ser 

utilizados en reacciones de oxidación de monóxido de carbono. Obtuvieron un 

catalizador en el cual la mayoría de las nanopartículas de iridio se encontraban 

embebidas en la matriz del óxido de cerio, haciendo más activo a este último ante 

los cambios de la valencia del Ce3+ y el Ir4+. 

1.2 Justificación 

Es común que los grandes centros de población sufran debido a la acumulación del 

monóxido de carbono, principalmente por la afluencia de automóviles, que son 

grandes productores. Se trata de un gas altamente nocivo para la salud de las 

personas. De ahí la importancia de implementar dispositivos, o materiales que 

permitan minimizar las emisiones. Debido a lo anterior, se comenzaron a analizar 

alternativas para la reducción a la producción del monóxido de carbono actuando 

directamente sobre las fuentes emisoras de los contaminantes, como sería el hecho 

de perfeccionar o implementar nuevos catalizadores para su uso en la industria con 
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el propósito de que permitan eliminar los gases contaminantes, o bien, 

transformarlos hacia formas menos dañinas. Una reacción modelo empleada para 

tal fin es la oxidación catalítica del monóxido de carbono.  

Las reacciones de oxidación catalítica del monóxido de carbono se utilizan 

actualmente para la reducción de los niveles de contaminación por parte de este 

compuesto, debido a que es más tóxico que el dióxido de carbono.  

La mayoría de los proyectos de oxidación del CO son llevados a cabo con 

catalizadores soportados de nanopartículas de oro, debido a su alta actividad, sobre 

soluciones de TiO2, AlO2, CeO2, etc., sin presentar ningún tipo de modificación en 

su estructura. Los porcentajes de conversión de este tipo de sistemas se obtienen 

a temperaturas superiores a 150 ºC, a excepción del sistema Au/CeO2, que lo 

convierten en intervalos de temperatura de 40 ºC a 80 ºC.  

 

1.3 Planteamiento del problema 

En este proyecto se diseñará y desarrollará la síntesis de catalizadores, basados en 

nanopartículas de platino e iridio, soportadas en óxido de cerio, que, a su vez, será 

impurificado con rutenio, que puedan aplicarse en la eliminación de monóxido de 

carbono, con la finalidad de aminorar los daños que sus emisiones causan en el 

ambiente. 

 

1.4 Hipótesis 

La capacidad de óxido-reducción del CeO2 incrementará con la incorporación de 

Rutenio con la finalidad de obtener soluciones sólidas de Ce1-xRuxO2; los cuales se 

emplearán en sistemas catalíticos de la forma Pt/Ce1-xRuxO2 e Ir/Ce1-xRuxO2, para 

lograr la eficiente oxidación del monóxido de carbono a temperaturas cercanas a la 

ambiental. 
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1.5 Objetivo general 

Producir un sistema de catalizadores de Pt o Ir soportados en soluciones sólidas de 

Ce1-xRuxO2 que sean eficientes en la oxidación de CO a temperaturas cercanas a 

la ambiental y caracterizándolos por diversas técnicas para dilucidar el mecanismo 

de reacción. 

1.5.1 Objetivos particulares 

• Formular soportes catalíticos de la forma Ce1-xRuxO2 mediante la síntesis sol-

gel asistida por un calentamiento por microondas. 

• Lograr la dispersión de partículas metálicas de Pt o Ir en la solución sólida de 

Ce1-xRuxO2 mediante un proceso de impregnación húmeda con recirculación. 

• Demostrar la inclusión del Ru en la estructura del CeO2 y determinar los 

estados de oxidación del Pt e Ir mediante espectroscopía de fotoelectrones 

de rayos X (XPS). 

• Determinar las propiedades fisicoquímicas de los catalizadores y 

relacionarlas con su actividad catalítica. 

• Elegir el catalizador más eficiente en la oxidación de CO para buscar el 

contenido óptimo de Ru, Pt e Ir. 
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CAPÍTULO II: MARCO TEÓRICO 
 

2.1 Catálisis oxidativa 

La oxidación catalítica es una tecnología destructiva para la depuración de gases 

contaminantes que consigue la combustión a temperaturas más bajas que la térmica 

gracias a la presencia de un catalizador en la cámara de combustión y de un 

intercambiador de calor donde se precalienta el aire de entrada con el aire depurado 

de la salida. Un oxidante catalítico es aplicable en todas aquellas actividades donde 

es posible que se produzcan emisiones, las cuales son muy numerosas, 

perteneciendo generalmente al sector industrial [9]. 

La catálisis heterogénea es uno de los campos más importantes en el área de la 

catálisis cuyo estudio ha ido en aumento en años recientes. La oxidación catalítica 

se ha dirigido hacia la transformación selectiva de compuestos orgánicos mediante 

reacciones de oxidación compleja para la síntesis de productos químicos de gran 

importancia tales como aldehídos, ácidos y nitrilos [10]. Existe un campo de estudio 

que ha ido aumentando en la cantidad de investigaciones, el estudio de reacciones 

completas de oxidación. Los estudios de oxidación van dirigidos hacia la obtención 

de catalizadores más eficientes para la eliminación de gases contaminantes en la 

combustión. Para estas reacciones se realizan, principalmente, estudios sobre las 

propiedades termoquímicas de los óxidos y su actividad catalítica, así como la 

posibilidad de estudiar paso a paso las reacciones redox con la intención de 

encontrar alternativas para llevar a cabo reacciones superficiales.  

2.2 Monóxido de carbono 

El monóxido de carbono, CO, es el contaminante del aire más abundante en la capa 

inferior de la atmósfera, sobre todo en el entorno de las grandes ciudades. Es un 

gas incoloro, inodoro e insípido y su punto de ebullición es de -192 ºC. Su densidad 

es del 96.5% de la del aire, siendo un gas muy ligero que no es apreciablemente 

soluble en agua.  
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Es inflamable, aunque no mantiene la combustión. Se produce como resultado de 

ciertos procesos químicos: 

• Combustión incompleta del carbono. 

• Reacción a elevada temperatura entre el CO2 y materiales que tienen 

carbono. 

• Disociación del CO2 a altas temperaturas. 

• Oxidación atmosférica del metano. 

• Producción y degradación de la clorofila. 

Químicamente, el CO actúa como agente reductor y su concentración promedio en 

la atmósfera es de 0.1 ppm. Según lo reportado por la Agencia de Protección 

Ambiental de Estados Unidos (EPA, por sus siglas en inglés) en 1993, la mayor 

fuente de generación de este gas es en los motores de combustión interna. Para 

abatir estas emisiones se ha optado por instalar los convertidores catalíticos en los 

automóviles, con lo que se reduce hasta en un 90% las emisiones de CO [11]. 

El CO es diferente de los otros contaminantes del aire porque tiene efectos sobre la 

salud humana, actuando directamente sobre la hemoglobina, formando 

carboxihemoglobina (COHb). Actúa sobre ella de manera violenta, hasta 220 veces 

más fuerte que el oxígeno, por lo que pequeñas cantidades de CO en el aire que se 

respiren pueden causar que pequeñas cantidades de hemoglobina sean 

convertidas en COHb [12]. 

2.3 Calentamiento por microondas y tratamientos hidrotérmicos 

La síntesis de materiales nanoestructurados es un área de conocimiento de gran 

relevancia por su impacto científico y múltiples aplicaciones tecnológicas (ciencia 

de materiales, propiedades ópticas, nuevas espectroscopías, implantación iónica, 

microelectrónica entre otras). Desde el descubrimiento de los nanotubos de carbono 

por Ijima [13], muchas investigaciones han conducido al desarrollo de materiales 

tubulares a nanoescala con novedosas propiedades que son relevantes para la 

industria de la nanoelectrónica [14]. 
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El tratamiento hidrotérmico tiene varias ventajas: la obtención de productos 

altamente cristalinos y homogéneos a temperaturas relativamente bajas (<150 °C) 

[15]; esto favorece la baja aglomeración entre partículas, la distribución homogénea 

del tamaño de partículas y el control de la morfología de la partícula; también ofrece 

una composición uniforme, partículas monodispersadas y control en la forma y en 

el tamaño de las partículas [16]. 

Son muchos los materiales con interesantes aplicaciones que se han sintetizado 

mediante un calentamiento asistido por microondas en estado sólido en los últimos 

años. El procedimiento de síntesis más frecuente consiste en mezclar los 

precursores, compactarlos en una pastilla que se deposita en un crisol de porcelana 

e introducirlos en un microondas donde tiene lugar la reacción (Figura 1) [17]. En 

algunos casos, se necesita la presencia de un susceptor de la radiación (como SiC, 

grafito o carbón activado) que se acopla con la radiación por microondas generando 

un aumento de temperatura [18]. 

 

Figura 1. Esquema del montaje para una reacción asistida por microondas [18]. 
 

El fotón de microondas corresponde en promedio a 2.45 GHz, energía cercana a 

0.0016 eV. Se denominan como microondas a las ondas electromagnéticas; 

generalmente de entre 300 MHz y 300 GHz, que supone un período de 

oscilación de 3 ns (3×10−9 s) a 3 ps (3×10−12 s) y una longitud de onda en el 

intervalo de 1 m a 1 mm [15].  
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Otras definiciones, por ejemplo, las de los estándares IEC 60050 e IEEE 100 sitúan 

su intervalo de frecuencias entre 1 GHz y 300 GHz, es decir, longitudes de onda de 

entre 30 centímetros a 1 milímetro [19]. 

Existen dos efectos principales de la irradiación con microondas: 

• Efectos térmicos resultado de la polarización dipolar y conducción iónica. 

• Efectos electrostáticos polares que llevan a interacciones dipolo-dipolo entre 

las moléculas dipolares y las cargas del campo eléctrico. Este fenómeno es 

el origen de efectos no térmicos específicos de microondas. 

Los componentes eléctricos provocan calentamiento por dos mecanismos: 

polarización dipolar y conducción iónica.  

La interacción del campo eléctrico con moléculas polares es llamada mecanismo de 

polarización dipolar. Cuando son expuestas a frecuencias de microondas, los 

dipolos moleculares se alinean con respecto al campo eléctrico aplicado. A medida 

que el campo eléctrico oscila, el campo dipolar intenta seguir estas oscilaciones y 

hay pérdida de energía en forma de calor a través de la fricción molecular [20]. La 

cantidad de calor generado por este proceso es directamente proporcional a la 

habilidad de la molécula de alinearse con la frecuencia del campo aplicado. Si el 

dipolo no tiene suficiente tiempo para realinear o la reorientación es demasiado lenta 

no ocurre calentamiento [21]. 

El segundo mecanismo de generación de calor es la conducción iónica, en la cual 

los iones oscilan de abajo a arriba por la influencia del componente eléctrico de la 

irradiación de microondas. Estos colisionan con moléculas y átomos vecinos 

causando agitación o movimiento, generando calor [22]. 

El principio de conductividad es un efecto más fuerte que el mecanismo de rotación 

dipolar con respecto a la capacidad generadora de calor.  
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2.4 Métodos de impregnación del soporte 

La impregnación húmeda ha sido definida como un proceso de difusión-adsorción. 

La etapa de impregnación puede ser descrita como la secuencia de los siguientes 

pasos: 

• Difusión del precursor, del catalizador, de la solución externa a la superficie 

del soporte. 

• Difusión del precursor dentro del soporte. 

• Adsorción del precursor sobre los sitios activos del soporte. 

Además, se ven involucrados dos procesos en la etapa de impregnación: el primero 

es la difusión del precursor catalítico dentro de los poros y el segundo es la 

adsorción del precursor sobre la pared del poro desde la solución contenida en ellos. 

Algunos parámetros físico-químicos que pueden afectar estos dos procesos son: 

fracción vacía, distribución de tamaño de poro, área superficial específica, factor de 

tortuosidad que representa una medida de la complejidad geométrica de un medio 

poroso, temperatura, concentración inicial de la solución de impregnación, número 

de sitios activos, etc. [23]. 

El método de impregnación es el método que se usa generalmente en la industria 

para producir la fase activa en la superficie del soporte. Los precursores se 

incorporan al soporte por precipitación sobre él, a partir de una disolución de la sal 

metálica, evaporando a sequedad el disolvente. En este tipo de impregnación, se 

emplea un soporte seco al que se añade un volumen de disolución del componente 

activo aproximadamente igual a su volumen de poros [24]. El método de 

impregnación por humedad incipiente se utiliza en aquellos casos en los que se 

pretende conseguir catalizadores con cargas metálicas elevadas. Sin embargo, este 

método conduce normalmente a una distribución muy amplia en el tamaño de 

partículas del metal ya que el soporte se recubre del material activo de una forma 

bastante poco homogénea y la dispersión que se consigue es baja [25]. 
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2.4.1 Métodos convencionales para obtención de nanopartículas  

Se proponen, además, dos procesos adicionales para sintetizar las nanopartículas 

metálicas de platino e iridio que se plantean en este trabajo. Se trata de dos métodos 

utilizados ampliamente para sintetizar nanopartículas controlando la forma y el 

tamaño utilizando únicamente compuestos reductores [26], lo que contribuye 

adicionalmente a controlar los cambios en las cargas eléctricas de las 

nanopartículas, por ejemplo el uso de ácido cítrico para controlar la reducción de 

partículas de oro, platino y paladio.  

El primer método que se propone es el de sol-gel, que consiste en un proceso 

químico en fase húmeda. Se parte de una solución química que actúa como un 

precursor de una red de partículas discretas o de una red de polímeros. Los 

precursores que son más utilizados son alcóxidos metálicos y cloruros metálicos, 

los cuales sufren una serie de reacciones de hidrólisis y policondensación para 

formar coloides, que después de someterse a calentamiento se transforman en 

geles [27]. El proceso de sol-gel resulta atractivo debido a que involucra procesos a 

baja temperatura, y también a la alta pureza y homogeneidad atribuibles a su forma 

de preparación en sistemas multicomponente [28]. 

El oro es el elemento más estudiado en el campo de la síntesis de nanopartículas, 

desarrollándose métodos bien estudiados para ello. El método más estudiado 

consiste en la preparación de coloides, desarrollado por Turkevich en 1951 [29], y 

aunque fue desarrollado específicamente para síntesis de nanopartículas de oro 

con un tamaño bien definido (20 nm) a partir de la reducción de tetracloroaurato 

ácido (HAuCl4), también se ha llegado a utilizar para obtención de nanopartículas 

de metales nobles como el platino, debido a que solamente se necesita lograr la 

completa reducción del precursor del metal que se quiera obtener [30]. 

2.5 Técnicas de caracterización 

Los materiales en escala nanométrica, por ejemplo, las dispersiones coloidales o 

las películas delgadas, han sido estudiadas desde hace mucho tiempo, centrándose 

en sus propiedades físicas relacionadas con el tamaño, tales como la coloración de 
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las nanopartículas de oro. Uno de los mayores desafíos al que se enfrentan los 

investigadores en el campo de la nanotecnología y las nanociencias es el de 

ineficiencia y el error de los instrumentos para observar, medir y manipular los 

materiales en una escala nanométrica. La caracterización y manipulación de 

nanoestructuras no requiere solamente una extrema sensibilidad y exactitud, sino 

también una resolución a nivel atómico [26]. 

A continuación, se ofrece una breve descripción de las técnicas que se realizan para 

estudiar las características estructurales y químicas de los materiales 

nanoestructurados.  

2.5.1 Fisisorción de nitrógeno  

El término adsorción se cree fue introducido por Kaiser en 1881 para connotar la 

condensación de gases sobre superficies libres, a diferencia de la absorción de 

gases, donde las moléculas del gas penetran al interior del sólido [31]. La adsorción 

de nitrógeno es el método estándar y de uso general para el análisis del tamaño de 

poro de los materiales nanoestructurados, principalmente aquellos considerados 

como mesoporosos. Si bien esta técnica es utilizada ampliamente, existen 

cuestiones fisicoquímicas involucradas en el llenado de los poros que aún no 

pueden ser explicadas completamente [32]. 

Existen diversas razones por la que se considera al nitrógeno como el mejor gas 

adsortivo para el análisis de los materiales porosos. Entre las que se pueden 

mencionar el hecho de que el espesor de las multicapas de N2 es muy sensible a 

los distintos tipos de adsorbentes.  

Por otro lado, la isoterma que se obtiene puede ser usada para el análisis del 

tamaño y para el cálculo del área superficial especifica [33], [34]. Todos los 

procedimientos computacionales utilizados para el análisis de la adsorción suponen 

que los poros son siempre rígidos y presentan una geometría bien definida.  
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2.5.2 Microscopía electrónica de barrido 

La microscopía electrónica es una de las técnicas más utilizadas para la 

caracterización de nanomateriales y nanoestructuras. La resolución del SEM se 

acerca a unos nanómetros, y los instrumentos pueden operarse a magnificaciones 

que pueden ajustarse desde los 10X hasta las 300000X. Este equipo no solamente 

produce información relacionada con la topografía de la muestra como un 

microscopio convencional, sino que además es capaz de proveer información sobre 

la composición química cerca de la superficie del material en cuestión. En un 

análisis típico por SEM, una fuente de electrones es focalizada en un haz, con un 

tamaño de spot de aproximadamente 5 nm y teniendo una energía desde unos 

cientos de eV hasta los 50 KeV, tramados sobre toda la superficie de la muestra por 

unas bobinas de deflexión [35]. 

2.5.3 Difracción de rayos X 

Es una técnica experimental sumamente importante, usada para estudiar las 

características relacionadas con la estructura cristalina de los sólidos, incluyendo 

las constantes de la red cristalina y su geometría, la identificación de materiales 

desconocidos, orientación de los cristales sencillos, orientación preferencial de los 

policristales, defectos, etc. [36]. En la difracción de rayos X, se utiliza un colimador 

del haz de rayos X, con longitud de onda generalmente de entre 0.7 Å a 2 Å, 

incidiendo sobre una muestra y siendo difractada por las fases cristalinas según la 

ley de Bragg. 

𝜆 = 2𝑑 sin 𝜃   𝐸𝑐. 1 

 

Se trata de una técnica no destructiva y no requiere una compleja preparación de 

las muestras, lo que puede explicar su amplia utilización en la caracterización de 

materiales [37]. 
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2.5.4 Espectroscopía de fotoelectrones de rayos X 

Este procedimiento analítico también se conoce como ESCA, o espectroscopía 

electrónica para análisis químico. La incidencia de un fotón de energía sobre los 

átomos situados más superficialmente en la muestra provoca la emisión de 

fotoelectrones [38]. La técnica de XPS permite el análisis cuantitativo y cualitativo 

de todos los elementos a excepción del hidrógeno. La energía de ligadura de los 

picos asociados a la emisión de los fotoelectrones permite identificar el estado de 

oxidación de cationes y aniones. De esta forma, los átomos no equivalentes del 

mismo elemento (que tienen diferencias en el estado de oxidación, en las moléculas 

que les rodean o en la ubicación dentro de la red cristalina) pueden llegar a provocar 

un cambio notable en la energía de ligadura, al que se le denomina como “chemical 

shift” [39]. 

La gran potencia de esta herramienta de trabajo se aprecia en las aplicaciones que 

se le pueden dar, principalmente en los 10 nm de una superficie. Pueden 

identificarse los elementos en concentraciones mayores al 0.1%, así como 

determinar la composición elemental de la superficie de manera cuantitativa. Puede 

proveer información acerca del entorno molecular: átomos enlazantes, orbitales 

moleculares, etc.  

2.5.5 Microscopía electrónica de transmisión  

La técnica de microscopía electrónica de transmisión (MET) se basa en acelerar los 

electrones a 100 KeV, o incluso a energías aún más elevadas (arriba de 1 MeV), 

proyectándolos sobre una capa muy fina de alrededor de 200 nm de la muestra 

mediante el sistema de lentes del condensador, y de este modo, penetrar el espesor 

de la muestra, reflejando o no los electrones. La MET tiene grandes ventajas sobre 

otras técnicas similares, como la microscopía electrónica de barrido (MEB).  

Una de estas ventajas es que ofrece mayores magnificaciones y su habilidad de 

proveer tanto imágenes como información difracción a partir de una sola muestra. 

Sin embargo, también tiene sus desventajas, entre las que se encuentra la 

preparación de muestras, siendo un poco menos complicada a la hora de trabajar 
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con nanomateriales. Aunque los equipos de MET no tienen la capacidad inherente 

para distinguir especies atómicas, la dispersión de electrones es extremadamente 

sensible al elemento marcado como objetivo y se desarrollan diversas 

espectroscopías para el análisis de la composición química. Los ejemplos incluyen 

la espectroscopía de rayos X de energía dispersiva (EDS) y la espectroscopía de 

pérdida de energía de electrones (EELS) [26]. 

2.5.6 Espectroscopía Raman 

La espectroscopía Raman es una técnica fotónica considerada de alta resolución, 

capaz de proporcionar en pocos segundos información química y estructural de 

cualquier material o compuesto orgánico y/o inorgánico, permitiendo su 

identificación. La técnica se basa en el análisis de la luz dispersada por una muestra 

sobre la que se hace incidir un haz de luz monocromático. La respuesta resulta a 

raíz de que una fracción de la luz es dispersada de modo inelástico, experimentando 

algunos cambios de frecuencia. Presenta la ventaja de que las muestras no 

necesitan ningún tipo de preparación especial y que no conlleva ninguna alteración 

de la superficie sobre la que se realiza el análisis, por ello se considera como una 

técnica no destructiva [40]. 

2.5.7 Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) 

FTIR significa transformada de Fourier infrarroja, el método preferido de 

espectroscopía infrarroja. Cuando la radiación IR pasa a través de una muestra, la 

muestra absorbe parte de la radiación y otra parte la transmite. La señal resultante 

en el detector es un espectro que representa una "huella digital" molecular de la 

muestra. La utilidad de la espectroscopía infrarroja surge porque diferentes 

estructuras químicas (moléculas) producen diferentes huellas espectrales [41]. La 

espectroscopía por FTIR ofrece una basta variedad de oportunidades analíticas en 

cuestiones académicas. El FTIR exhibe amplia variedad de aplicaciones en química, 

especialmente cuando se trata de los campos de polímeros y compuestos 

orgánicos. 
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2.5.8 Medición del Band Gap mediante UV/Vis 

La medición del band gap de los materiales es de suma importancia cuando se trata 

de compuestos semiconductores, nanomateriales y en la industria solar [42]. El 

término “Band gap” se refiere a la diferencia energética entre la banda de valencia 

y la banda de conducción (Figura 2) cuando los electrones son capaces de saltar 

de una banda a otra. Cada ocasión que sucede este “salto” se requiere una cierta 

cantidad de energía para que se lleve a cabo la transición, esta es la energía de 

band gap. La energía de band gap de los materiales aislantes es alta, superior a los 

4 eV, mientras que en el caso de los semiconductores debe ser igual o menor a 3 

eV [43]. 

 

Figura 2. Explicación gráfica del Band Gap. 
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CAPÍTULO III: METODOLOGÍA 
 

 

 

Figura 3. Diagrama de flujo general para la metodología. 

 

A continuación, se describen los precursores que se emplearán en la síntesis del 

soporte puro e impurificado, así como para los catalizadores soportados 

involucrados en este proyecto. 
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Tabla 1. Sales precursoras en las síntesis de los catalizadores. 

Compuesto 
requerido 

Precursor Fórmula Pureza Marca 

CeO2 Acetato de Cerio Ce(C2H3O2)3xH2O 99.99% Sigma Aldrich 

RuO2 
Dodecacarbonil 

Rutenio 
Ru3(CO)12 99.99% Sigma Aldrich 

Etilenglicol Etilenglicol HOCH2 CH2OH 99.8% J.T. Baker 

Pt 
Ácido 

Cloroplatínico 
Hexahidratado 

H2Cl6Pt·6H2O 99.9% Sigma Aldrich 

Ir Acetato de Iridio Ir(CH3COO)|n 99.9% Alfa – Aesar 

 

3.1 Preparación del catalizador 

3.1.1 Síntesis de CeO2: diseño experimental 

Como parte de la fase experimental del presente trabajo de investigación, se realizó 

un diseño experimental para evaluar el efecto que tiene un surfactante sobre los 

valores de área superficial específica que pueden obtenerse. Para este caso, se 

tomó la decisión de utilizar la polivinilpirrolidona (PVP) como agente surfactante. Se 

prepararon dos concentraciones distintas de PVP, 5% y 8% en volumen. 

Se utilizó el método de sol-gel asistido por microondas como método de síntesis. El 

procedimiento general consistió en la disolución de la sal precursora del óxido de 

cerio, el acetato de cerio, en un volumen conocido de agua y un volumen de la 

solución de PVP correspondiente. Por otro lado, se diluyó etilenglicol en agua.  

Ambas soluciones se agitaron constantemente durante 2 horas a 60 ºC para 

después mezclarse y llevarse al microondas.  

A continuación, se muestra la Tabla 2 correspondiente al diseño experimental, y las 

3 variables que intervienen en el diseño experimental. 

Tabla 2. Nivel alto y bajo de cada variable en el diseño experimental. 

CeO2 

Nivel Surfactante 
Temperatura 

(ºC) 
Tiempo 
(min) 

+ PVP 8%w 150 30 

- PVP 5%w 120 20 
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Después de establecer el nivel alto y bajo de cada una de las variables se diseñó la 

Tabla 3 de interacciones entre cada una de las variables y su nivel alto y bajo. 

Tabla 3. Interacciones entre variables y su nivel alto y bajo. 

Corrida A B C AB AC BC ABC 

1 - - - + + + - 

2 + - - - - + + 

3 - + - - + - + 

4 + + - + - - - 

5 - - + + - - + 

6 + - + - + - - 

7 - + + - - + - 

8 + + + + + + + 

 

Presentadas de forma más sencilla, en la Tabla 4 se pueden observar cada una de 

las interacciones que se plantearon en la Tabla 3. 

Tabla 4. Descripción general de cada compuesto sintetizado. 

Corrida Contenido Nombre clave 

1 PVP 5% + 120 ºC + 20 min OCPVP1 

2 PVP 8% + 120 ºC + 20 min OCPVP2 

3 PVP 5% + 150 ºC + 20 min OCPVP3 

4 PVP 8% + 150 ºC + 20 min OCPVP4 

5 PVP 5% + 120 ºC + 30 min OCPVP5 

6 PVP 8% + 120 ºC + 30 min OCPVP6 

7 PVP 5% + 150 ºC + 30 min OCPVP7 

8 PVP 8% + 150 ºC + 30 min OCPVP8 

 

Es importante resaltar que la variable de respuesta de diseño de experimentos fue 

el área superficial específica. 
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3.1.2 Soportes de cerio impurificados (Ce1-xRuxO2) 

A partir de esta sección, la nomenclatura de los compuestos que se sintetizaron se 

manejó tal y como se observa en la Figura 4. 

 

Figura 4. Diagrama de la síntesis de los catalizadores y su nomenclatura. 

 

Para la síntesis de los soportes se utilizó el método Sol-Gel asistido por un 

tratamiento hidrotérmico a través de un reactor de microondas. Este método 

consiste en disolver cantidades equimolares de las sales precursoras de los 

elementos de interés en los solventes correspondientes (agua desionizada y alcohol 

isopropílico), asistida por agitación mecánica por un periodo de 4 h, a una 

temperatura de 60 °C, para después terminar la síntesis mediante un calentamiento 

asistido por microondas en un reactor marca AntonPaar. Cabe destacar que la 

impurificación se realizará con valores entre 1% y 4% atómico con respecto al 

catión. De esta forma se obtuvo un sólido esponjoso que se calcinó a 600 °C por 2 

h con una rampa de calentamiento de 3 °C por minuto, obteniendo finalmente el 

compuesto deseado en forma de polvo.  

 

En la Tabla 5 se muestran los cálculos que se realizaron para determinar las 

cantidades estequiométricas necesarias de cada una de las sales precursoras, 

necesarias para la elaboración del soporte de óxido de cerio impurificado con 

rutenio, así como la cantidad del agente gelificante. Para la síntesis de óxido de 
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cerio puro se sigue el mismo procedimiento. Como ejemplo, se muestran los 

cálculos para sintetizar 3 g de soporte catalítico de composición Ce0.97Ru0.03O2. 

 

Tabla 5. Datos indispensables para realizar cálculos de sales precursoras. 

Sal Precursora Formula 
Peso Molecular 

(g/mol) 
Pureza 

Acetato de cerio  Ce(C2H3O2)3xH2O 317.26 99.99% 

Dodecacarbonil rutenio Ru3(CO)12 639.34 99.99% 

Etilenglicol HOCH2 CH2OH 62  

Soporte  Ce0.97Ru0.03O2 171.347  

 

Ecuación para determinar la de cantidad de sal precursora necesaria para 

elaboración del material deseado: 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 

𝑃𝑀𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎𝑙
) ∗ (

𝑓

𝑛
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 2 

Donde: 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: gramos de precursor necesarios. 

𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 : gramos totales de catalizador a preparar. 

𝑃𝑀𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎𝑙: peso molecular de catalizador a preparar. 

𝑓: fracción mol del reactivo impurificante. 

n: átomos del catión en el reactivo impurificante. 

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: peso molecular del precursor 

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: pureza del precursor 

 

Para el caso de que el catalizador sea de la forma Ce0.97Ru0.03O2, la formula 

quedaría de la siguiente forma para el cerio 

 

𝑤𝑎𝑐𝑒𝑡𝑎𝑡𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑒𝑟𝑖𝑜 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

0.97

1
) ∗ (

317.26𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 9999
) = 5.444𝑔 
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Para el rutenio contenido en Ce0.97Ru0.03O2 

𝑤𝑑𝑜𝑑𝑒𝑐𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛𝑖𝑙 𝑟𝑢𝑡𝑒𝑛𝑖𝑜 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

0.03

3
) ∗ (

639.34𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 9999
) = 0.07463𝑔 

 

Es necesario una cantidad de 120% molar de etilenglicol, por lo tanto, en mililitros 

se usa la siguiente cantidad para este material: 

𝑚𝑙𝑒𝑡𝑖𝑙𝑒𝑛𝑔𝑙𝑖𝑐𝑜𝑙 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

62𝑔/𝑚𝑜𝑙

1.112𝑔/𝑚𝑙
) ∗ 1.20 = 1.1714 𝑚𝑙 

 

Para todas las pruebas de caracterización se utilizará el material en forma de polvo, 

por ende, debe realizarse un proceso de trituración y tamizado como tratamiento 

posterior a la calcinación. 

 

3.1.3 Impregnación del soporte 

El método de impregnación por recirculación, que consiste en disolver en agua 

destilada la cantidad de soporte que se desea impregnar y agitar durante 1 hora. 

Después, se adicionan 10 mL de la solución de PVP al 8% como surfactante y 

continuando con la agitación por otra hora. Una vez transcurrido el tiempo de 

agitación, se agrega una cantidad estequiométrica del precursor de las partículas 

metálicas a la solución del soporte con el PVP. Adicionalmente se agregan 10 mL 

de una solución de ácido ascórbico al 0.5 M. La solución que se obtiene se sometió 

a un calentamiento a 85 ºC durante 1 h, poniendo en contacto una cantidad 

determinada  de sal precursora de la fase activa disuelta en agua o alcohol según 

el caso, con agitación y recirculación constante para evitar la evaporación de la 

solución impregnante; después se seca por 24 h a 120 °C, se calcina por 2 h a 400 

°C con una rampa de 3 °C/min, para obtener el óxido de la fase activa, y por último 

el soporte impregnado es reducido en un horno tubular por 4 h a 400 °C bajo flujo 

de H2 (99.98% pureza) a razón de 30 mL/min. 
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La impregnación se realizará considerando un depósito de 3% en peso de platino o 

iridio; por tal motivo los cálculos necesarios son sencillos. A continuación, se 

presentan los cálculos para uno de los catalizadores a sintetizar, cabe destacar que 

se siguió el mismo procedimiento para ambos metales. 

 

Compuesto a preparar: Pt/Ce1-xRuxO2. 

Cantidad por preparar: 3g. 

 

Tabla 6. Datos necesarios para determinar cantidades de sales precursoras. 

Sal Precursora Formula Peso Molecular (g/mol) Pureza 

Ácido cloroplatínico 

hexahidratado 
H2Cl6Pt·6H2O 517.9 99.9% 

Platino Pt 195.084  

 

Ecuación para determinar la cantidad de sal precursora del material impregnante 

necesario para elaboración del Pt/Ce1-xRuxO2, con una composición de rutenio de 

3%. 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 ∗ 𝑟

𝑃𝑀𝑃𝑡
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 3 

Donde: 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: gramos de precursor. 

𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 : gramos totales de catalizador a preparar. 

𝑃𝑀𝑃𝑡: peso molecular de catalizador a preparar. 

𝑟: fracción másica del reactivo impurificante. 

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: peso molecular del precursor 

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟: pureza del precursor 

Para el catalizador Pt/Ce0.97Ru0.03O2 

𝑤𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜𝑝𝑙𝑎𝑡𝑖𝑛𝑜 á𝑐𝑖𝑑𝑜 = (
3𝑔 ∗ 0.03

195.084𝑔/𝑚𝑜𝑙
) (

517.9𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 999
) = 0.16 g 
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3.2 Caracterización y pruebas de actividad catalítica 

Los catalizadores se caracterizarán utilizando técnicas fisicoquímicas para conocer 

su morfología y su estructura, así como para comprobar que realmente se hayan 

depositado las fases activas de platino e iridio en cada uno de los valores de 

porcentaje en peso que se van a utilizar. Algunas de las técnicas por las que se llevó 

a cabo la caracterización fueron medición de área superficial específica mediante 

BET, microscopía de barrido (MEB), difracción de rayos X (DRX), por 

espectroscopía de fotoelectrones de rayos X (XPS), etc. Se propone, además, 

realizar el estudio de microscopía electrónica de transmisión (MET) para medir el 

tamaño de las nanopartículas de platino e iridio que se pretenden depositar sobre 

el óxido de cerio impurificado con rutenio, por último, también se llevará a cabo el 

análisis de cada catalizador sintetizado mediante espectroscopía de Raman para 

conocer los diferentes enlaces formados entre cada una de las especies químicas 

presentes en los materiales. Los compuestos se caracterizaron mediante UV/Vis 

para obtener el valor del Band Gap de cada uno. Se realizaron pruebas de oxidación 

de CO con una corriente de gas compuesta por 1% CO, 1% O2 y 98% N2 en un 

equipo de espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) para 

estudiar la formación de especies durante la reacción en tiempo real. 

La oxidación del monóxido de carbono se llevará a cabo en micro-reactor con una 

cama de Quarzo conectado en línea a una aplicación Agilent (GC-SP1 7890-107) 

para un análisis detallado del gas obtenido después de la reacción. Esta aplicación 

está equipada con 4-6 válvulas/5 columnas, detectores TCD-FID y un software 

especial para el análisis de muestras de gases de refinería tales como 

contaminantes atmosféricos, fuentes de FCC’s, gases de combustibles, gases 

reciclados, etc., con un canal especial para el análisis de hidrógeno. Se utilizan 

únicamente 100 mg de muestra, previamente calcinada, los cuales se ponen en 

contacto con una mezcla de gases (1%, 0.5% y 98.5% de v/v de CO, O2 y N2, 

respectivamente, y un flujo de 100 mL/min). La actividad de los catalizadores se 

llevará en un intervalo de temperatura de 25 ºC a 320 ºC con una rampa de 

calentamiento de 3 ºC/min.  
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CAPÍTULO IV: RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

4.1 Caracterización de materiales catalíticos  

A continuación, se presentan los resultados obtenidos a partir de las distintas 

técnicas de caracterización que se han realizado. Los resultados están presentados 

en dos partes, la primera consiste en la medición de área superficial obtenida de los 

compuestos sintetizados con el diseño experimental, así como el análisis estadístico 

de la variable de respuesta. Por otro lado, se presentan los resultados producto del 

análisis de los compuestos impurificados y con las partículas metálicas depositadas 

sobre ellos. 

4.1.1 Diseño experimental: medición de área superficial específica 

El diseño experimental que se llevó a cabo fue con el objetivo de evaluar el 

comportamiento en la obtención del área superficial específica del óxido de cerio 

sintetizado bajo diversas condiciones. Se obtuvieron valores, mayoritariamente 

superiores a los 100 m2/g (Tabla 7), teniendo dos compuestos cuyos valores de área 

superficial fueron considerablemente superiores a los demás. Se trata de los 

compuestos OCPVP5 y OCPVP6, obtenidos para las condiciones de 5% de PVP, 

120 ºC y 30 minutos, y de 8% de PVP, 120 ºC y 30 minutos, respectivamente. 

Tabla 7. Valores de área superficial específica obtenidos para el diseño experimental. 

Experimento 
Nombre 

clave 

Área superficial específica (m2/g) 

1er corrida 2da corrida Acumulado 

1 OCPVP1 99.03 95.92 194.95 

2 OCPVP2 109.09 106.61 215.7 

3 OCPVP3 86.42 85.35 171.77 

4 OCPVP4 108.5 107.69 216.19 

5 OCPVP5 123.47 126.74 250.21 

6 OCPVP6 146.49 140.002 286.492 

7 OCPVP7 103.01 102.2 205.21 

8 OCPVP8 111.02 110.02 221.04 
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Como se puede apreciar en la Tabla 7, una de las columnas muestra el valor 

acumulado de las áreas superficiales, esto con la finalidad de realizar el análisis 

estadístico usando los valores acumulados de la variable de respuesta. Este análisis 

consistió en analizar los resultados obtenidos para evaluar las mejores condiciones 

de síntesis del CeO2 y obtener mayores áreas superficiales. A continuación, se 

muestran la tabla ANOVA del análisis de varianza (Tabla 8), así como los gráficos 

de efectos y el diagrama de Pareto, en el que se obtuvieron los niveles a los cuales 

debe llevarse a cabo la síntesis en el reactor de microondas. 

Tabla 8. Análisis de varianza para área superficial específica. 

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razón-F Valor-P 

A: PVP 1719.38 1 1719.38 7.07 0.2291 

B: Temperatura 2215.85 1 2215.85 9.11 0.2037 

C: Tiempo 3376.04 1 3376.04 13.87 0.167 

AB 1.29444 1 1.29444 0.01 0.9537 

AC 21.3139 1 21.3139 0.09 0.8168 

BC 962.771 1 962.771 3.96 0.2966 

Error total 243.344 1 243.344     

Total (corr.) 8539.99 1       

 

Los resultados que se observan en la Tabla 8 demuestran que el factor que tiene 

un mayor efecto al buscar áreas superficiales elevadas que exhibe el mayor tiempo 

de reacción dentro del reactor de microondas, después la temperatura y por último 

la concentración de PVP que se usa como surfactante. Una vez obtenido el orden 

de importancia de cada uno de los parámetros usados en el diseño experimental, 

se procedió a estudiar en cuál nivel debían de utilizarse, en su nivel bajo o alto. Para 

esto, se utilizaron dos tipos de gráficos: un gráfico de efectos principales (Figura 5a) 

y un diagrama de Pareto estandarizado (Figura 5b). 
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Figura 5. a) Gráfico de efectos principales. b) Gráfico de Pareto; ambos estandarizados 

para el área superficial específica. 

 

Ambos gráficos demostraron la misma tendencia sobre el valor al que se deben de 

usar cada uno de los 3 parámetros. La concentración de PVP usada como 

surfactante debe ser utilizada en su valor alto (8% en volumen), la temperatura en 

su valor bajo (120 ºC), y el tiempo de reacción en el reactor de microondas debe ser 

en un nivel alto (30 minutos), según el gráfico de efectos principales (Figura 5a). 

esta información fue corroborada en el diagrama de Pareto, ya que en este se indica 

cada uno de los parámetros y el nivel en el que deben usarse según el efecto que 

tienen sobre el valor de área superficial obtenido (Figura 5b). Acorde a esto, se 

comprueba que la temperatura a la que deben sintetizarse el compuesto es la 

menor, mientras que la concentración de PVP y el tiempo de síntesis deben usarse 

en su nivel alto. 

De este análisis estadístico se obtuvo como conclusión que se usarían las 

condiciones de síntesis utilizadas para el compuesto OCPVP6 (PVP 8%, 120 ºC, 30 

minutos). 
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4.1.2 Medición de área superficial específica de los catalizadores soportados 

Se midió el área superficial específica de los catalizadores de Ce1-xRuxO2 una vez 

que se depositaron las partículas metálicas de platino e iridio. Se obtuvieron valores 

similares a los obtenidos en el diseño experimental; a continuación, se muestra la 

Tabla 9 que contiene dichos valores.  

Tabla 9. Valores de área superficial de los catalizadores soportados. 

Contenido 
Área superficial 

(m2/g) 
Tamaño de poro 

(nm) 

Ce0.985Ru0.015O2 148.3 4.4 

Ce0.97Ru0.03O2 155.4 4.9 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2 149.3 5.53 

Pt/Ce0.97Ru0.03O2 110.1 6.63 

Ir/Ce0.985Ru0.015O2 123.4 6.85 

Ir/Ce0.97Ru0.03O2 137.3 5.98 

 

En las Figura 6 se pueden observar las isotermas de adsorción-desorción de los 

materiales reportados en la Tabla 9. 

Las isotermas de adsorción-desorción que se obtuvieron para los catalizadores 

soportados son del tipo IV propias de materiales mesoporosos, lo cual fue 

confirmado al obtener el tamaño de los poros mediante el método BET, y en base a 

las especificaciones marcadas por la IUPAC para la clasificación de poros. Si 

analizamos los lazos de histéresis se puede identificar que se tratan de un tipo H3, 

los cuales, según la IUPAC, son característicos de los materiales en forma de placas 

altamente porosas, lo cual se analizó en el siguiente apartado dentro de la 

caracterización por microscopía electrónica de barrido. 
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Figura 6. Isoterma de adsorción-desorción de a) Pt/Ce0.985Ru0.015O2; b) Pt/Ce0.97Ru0.03O2; 

c) Ir/Ce0.985Ru0.015O2; d) Ir/Ce0.97Ru0.03O2. 

 

Por medio del método BJH, que tiene como finalidad el análisis de la distribución 

del tamaño de poro, se encontró que todos los materiales presentan distribución 

heterogénea, es decir que el tamaño de los poros no es igual, y presentan 

variaciones. En los catalizadores soportados hay preponderancia de poros de 4 a 5 

nm, y otros que oscilan entre los 2 y 3 nm.  
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4.1.3 Microscopía electrónica de barrido 

En las Figuras 7 a 12 se muestran las micrografías de los soportes catalíticos de 

óxido de cerio impurificado con rutenio y de los catalizadores de partículas metálicas 

ya soportadas, obtenidas utilizando un microscopio modelo JEOL JSM 5300 

(STEM). Para este caso se observan partículas aglomeradas en forma de hojuelas 

con tamaño uniforme de aproximadamente 2 micrómetros, con gran cantidad de 

porosidades. El óxido de cerio está considerado como un material altamente 

mesoporoso. 

 

Figura 7. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de Ce0.985Ru0.015O2. 

Análisis químico por EDS. 
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Figura 8. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de Ce0.97Ru0.03O2. 

Análisis químico por EDS. 
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Figura 9. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2. Análisis químico por EDS.  
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Figura 10. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de 

Pt/Ce0.97Ru0.03O2. Análisis químico por EDS. 
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Figura 11. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de 

Ir/Ce0.985Ru0.015O2. Análisis químico por EDS. 
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Figura 12. Micrografías de MEB obtenidas a distintas magnificaciones de 

Ir/Ce0.97Ru0.03O2. Análisis químico por EDS. 

 

En las micrografías se observa la formación de partículas en forma de laminar y 

otras en forma de hojuelas, en ambos casos con cierto nivel de aglomeración. La 

aglomeración se puede atribuir al uso de PVP como surfactante y a las condiciones 

de síntesis en el microondas. En el caso de las imágenes que corresponden a los 

compuestos que ya tienen partículas metálicas depositadas se apreció la aparición 

de zonas un poco brillantes atribuidas a que la superficie del material no presentaba 

una buena conducción de la energía generada por el equipo.  
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De igual forma, debido a que el porcentaje atómico en el que se depositaron resultó 

un poco compleja su cuantificación mediante esta técnica, por lo que se llevó a cabo 

usando la técnica de XPS, que resulta ser más precisa.    

4.1.4 Difracción de Rayos X 

La difracción de rayos X se realizó en un equipo Philips X’Pert usando Cu-Kα 

operando a 40 kV y 30 mA con tamaño de paso de 0.02º/min desde 10º a 90º. Esta 

técnica nos permitió la identificación cualitativa de la fase cristalina que tenemos 

presente en las muestras de óxido de cerio obtenido mediante el diseño 

experimental. A continuación, se muestran los difractogramas obtenidos para cada 

uno de los 6 compuestos sintetizados, dos del soporte de óxido de cerio impurificado 

con rutenio, así como los catalizadores de partículas metálicas soportadas. 

Los análisis muestran que se obtuvo la fase cristalina fcc característica del óxido de 

cerio (Figura 14), que de acuerdo a la carta cristalina 34-0394 (Apéndice B), con 

valores de picos a 28.54º, 47.47º y 56.33º, y uno de menor intensidad a 33.07º, 

característicos de los planos (111), (220), (311) y (200), respectivamente. Con los 

datos obtenidos del análisis de los compuestos impurificados, se calcularon los 

valores de la celda cristalina con la finalidad de conocer si existía algún cambio con 

relación a los valores de la celda del CeO2 puro. El resultado mostró que una vez 

que se incorporó el rutenio al óxido de cerio hubo un crecimiento en los parámetros 

de red aumento de 5.38 Å a 5.61 Å, lo cual puede indicarnos que el Ru pudiera estar 

dentro de la estructura cristalina de la ceria [44], sustituyendo átomos de Ce (Figura 

13). 
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Figura 13. Determinación y comparación de los parámetros de red del CeO2 puro y los 

soportes impurificados con Ru. 

 

Al analizar los picos que se obtuvieron en los compuestos impurificados se puede 

notar un desplazamiento, lo cual, al empatarse con lo obtenido al calcular los 

parámetros de red, puede representar la existencia de alguna impurificación de la 

estructura del óxido de cerio. En el caso de los catalizadores soportados, este 

desplazamiento se mantuvo constante, y no se detectaron señales características 

del platino o iridio en su forma metálica o iónica, lo cual puede deberse a la 

sensibilidad del equipo a concentraciones de 1%. En la sección de XPS se 

comprueba la presencia de estos elementos en los catalizadores. 
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Figura 14. Patrones de difracción de Rayos X de los compuestos CeO2, Ce1-xRuxO2, 

Pt/Ce1-xRuxO2 e Ir/Ce1-xRuxO2. 

 

Otro factor importante que destacar de los análisis por difracción de Rayos X, es el 

cálculo del tamaño de los cristales en cada una de las muestras. Dicho valor se 

obtuvo a través de la ecuación de Scherrer: 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝑊 cos 𝜃
   𝐸𝑐. 4 
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Donde: 

• K = constante que depende de la morfología del compuesto 
(generalmente se usa un valor de 0.9). 

• λ = longitud de onda de los rayos X, para Cu Kα es igual a 0.15405 
nm. 

• W = ancho de la mitad del pico más representativo (de mayor 
intensidad) del compuesto, en radianes. 

• θ = mitad del valor del ángulo del pico más representativo (de mayor 
intensidad) del compuesto. 

 
En la Tabla 10 se muestran los valores obtenidos para cada uno de los compuestos 

sintetizados; el detalle de los cálculos se encuentra en el Apéndice C. 

Tabla 10. Cálculo del tamaño de cristal para las soluciones sólidas y los catalizadores 
soportados. 

Nombre  
Tamaño de 
cristal (nm) 

Ce0.985Ru0.015O2 8.55 

Ce0.97Ru0.03O2 8.53 

Ir/Ce0.985Ru0.015O2 6.06 

Ir/Ce0.97Ru0.03O2 7.06 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2 7.12 

Pt/Ce0.97Ru0.03O2 7.09 

 

Los tamaños de cristal fueron relativamente similares debido a que una vez que se 

sintetizó el compuesto de óxido de cerio impurificado con rutenio, se utilizó para 

depositar las partículas metálicas, es decir es el mismo compuesto para los 4 

catalizadores soportados, aunque también se puede relacionar con cambios en el 

tamaño de cristal producto de una compresión producida por las partículas en la 

superficie del soporte, por citar un ejemplo [2].  
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4.1.5 Espectroscopía de fotoelectrones de Rayos X 

El estudio de XPS se realizó en un equipo ThermoScientific acoplado a una fuente 

de rayos X provisto de un monocromador Al-Kα. Tal y como se explicó en la 

metodología, la técnica de XPS permitió estudiar el estado de oxidación del cerio en 

los compuestos sintetizados. Los espectros de XPS de los soportes impurificados, 

los catalizadores soportados, así como cada una de las ventanas de alta resolución 

para cada elemento, se muestran en las Figura 15 a 21. Se pueden observar la 

presencia del pico característico del cerio a 878.5 eV, correspondiente a la forma 

Ce3d; mientras que, para el oxígeno, se observa un pico a 528.58 eV, que 

representa una interacción covalente Ce-O.  

1000 750 500 250 0

Energia de enlace (eV)

Ce3d

O1s

Ru3p

 

 

 

Figura 15. Espectro de fotoelectrones de Rayos X del Ce0.985Ru0.015O2.  
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Figura 16. Espectro de fotoelectrones de Rayos X del Ce0.97Ru0.03O2.  

 

Se realizó la serie de deconvoluciones matemáticas necesarias para el análisis de 

los picos obtenidas para el óxido de cerio y el oxígeno con la finalidad de conocer 

el comportamiento de las cargas electrónicas (Figura 17 a-f). La capacidad de 

almacenar oxigeno (OSC) le da la habilidad al oxido de cerio para cambiar su estado 

electrónico entre el Ce+4 y el Ce+3, además de convertir al CeO2 un componente 

clave en los convertidores catalíticos de tres vías (TWC) [45]–[47]. 

El análisis de alta resolución del Ce3d mostró la presencia de 8 picos 

correspondientes a los estados de oxidación del cerio, esto de debido a la existencia 

de dos componentes orbita-spin, uno para el Ce3d5/2 y el Ce3d3/2.  
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En el caso del Ce3d5/2 se encontraron picos a 880.9 eV, 884.8 eV y 898.03 eV, 

correspondientes a v, v´ y v´´. En el caso del segundo componente, se identificaron 

picos en 900.2 eV, 902.7 eV y 916.02 eV, correspondientes a u, u´ y u´´, 

respectivamente. Todos los componentes que se detectaron se muestran en la 

Tabla 11. Los componentes identificados como v´ y u´ se obtuvieron de las especies 

de Ce+3 mientras que los picos restantes son típicos de las especies de Ce+4 [48]–

[50]. Hay otros picos que no se pudieron identificar debido a que poseen muy baja 

intensidad. 

 

Tabla 11. Energías de enlace de los electrones centrales de Cerio y Rutenio en los 
soportes catalíticos. 

Muestra 
Ce 3d 

Ru 3p3/2 
V V´ V´´ U U´ U´´ 

CeO2 880.92 884.82 898.03 900.19 902.75 916.02 - 

Ce0.985Ru0.015O2 881.39 884.7 897.9 900.26 903.03 916.16 
461.1 (43%) 
462.6 (57%) 

Ce0.97Ru0.03O2 881.28 884.68 897.83 900.18 903.05 916.04 
461.1 (36%) 
462.6 (52%) 
466.8 (12%) 
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Figura 17. Ventana de alta resolución para el Ce y el O: a-b) CeO2, c-d) Ce0.985Ru0.015O2 y 

e-f) Ce0.97Ru0.03O2.  

 

 

 



                                                                                                                  

50 
 

Considerando que el pico del R3d3/2 se traslapa con el pico del C1s, se realizó un 

estudio de alta resolución para el pico de Ru3p, el cual se muestra en la Figura 18. 

Este estudio permitió observar dos picos localizados en 461.1 eV y 462.6 eV (Tabla 

11), asociadas a dos estados de oxidación distintos indicando la presencia de 

compuestos de Ru0 y RuO2, respectivamente [51]–[53]. Adicionalmente, el soporte 

con una carga de rutenio del 3% mostró un pico de menor intensidad con una 

energía de enlace a 466.8 eV, relacionada con la presencia de especies de óxido 

de Ru+6 [53]–[55]. En esta solución sólida (Ce0.97Ru0.03O2) el porcentaje total de 

especies de óxidos de rutenio fue de casi el 64%, mientras que para la solución con 

1.5% de Ru fue del 57%. Esto indica que la muestra con mayor carga de rutenio 

contiene mayor cantidad de especies de Ru+6, las cuales son especies menos 

susceptibles a procesos de reducción [44]. 
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Figura 18. Análisis de alta resolución para el rutenio (Ru3p); a) Ce0.97Ru0.03O2, b) 

Ce0.985Ru0.015O2.  

 

En las Figuras 19 a 22 se observan los análisis de alta resolución de la fase activa 

de los catalizadores de platino e iridio. Los picos del platino suelen encontrarse, 

según el estado de oxidación en el que esté presente, entre 71 y 78 eV. Para el 

caso de los catalizadores sintetizados, se observan dos picos de gran intensidad, 

uno en 71 y el otro en 74.9 eV, que son representativos del platino en estado 

metálico y en forma de óxidos como Pt+4, respectivamente. Cuando se trata de 

partículas de metales nobles siempre se busca obtener que se sinteticen con un 

estado de oxidación de cero (Pt0), sin embargo, no siempre se logra.  
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Es por eso por lo que se vuelve crucial la obtención de un mayor porcentaje de 

partículas metálicas que de partículas de óxidos metálicos. Esto se puede observar 

en las imágenes, donde la señal correspondiente al Pt0 es más intensa que la 

representativa del Pt+4. Esto puede modificarse mediante un proceso de reducción 

con hidrogeno durante más tiempo, o usando algún agente reductor más activo que 

el ácido ascórbico. 

Ahora para el caso del iridio, las señales que se obtuvieron en la ventana energética 

muestran la presencia de únicamente partículas metálicas, ya que la señal 

característica del Ir0 suele encontrarse a 61 eV aproximadamente y en los 

catalizadores sintetizados se aparecieron en 60.9 eV, obteniéndose las dos señales 

del Ir4f. A partir de estos resultados podemos decir que el tiempo de reducción para 

los catalizadores de Ir/Ce1-xRuxO2 fue el suficiente para eliminar cualquier rastro de 

óxidos de iridio.  
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Figura 19. Análisis de alta resolución de XPS para el platino (Pt4f) en Pt/Ce0.985Ru0.015O2. 
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Figura 20. Análisis de alta resolución de XPS para el platino (Pt4f) en Ce97Ru0.03O2. 
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Figura 21. Espectro de fotoelectrones de Rayos X de alta resolución para Iridio en los 

catalizadores Ir/Ce0.985Ru0.015O2 (sin reducción), Ir/Ce0.985Ru0.015O2_NR (reducido con ácido 

ascórbico) y Ir/Ce0.985Ru0.015O2_R (reducido con H2). 
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Figura 22. Espectro de fotoelectrones de Rayos X de alta resolución para Iridio en los 

catalizadores Ir/Ce0.97Ru0.03O2 (sin reducción), Ir/Ce0.97Ru0.03O2_NR (reducido con ácido 

ascórbico) y Ir/Ce0.97Ru0.03O2_R (reducido con H2). 
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4.1.6 Microscopía electrónica de transmisión  

Las imágenes de microscopía electrónica de transmisión (TEM, por sus siglas en 

inglés) de los catalizadores con cargas de 1.5 y 3% de Ru se muestran en la Figura 

23 y 24, respectivamente, en las cuales fue posible identificar los planos cristalinos 

para cada uno de los componentes de los óxidos mixtos. Se identificaron los planos 

(111) del CeO2 (Figura 24a) y el plano (002) para el RuO2 (Figura 24b). En ambos 

casos se encontraron franjas continuas de alta resolución. Se midió la distancia 

entre estas franjas, se obtuvo el valor 3.56 nm, el cual se atribuye al plano (111) del 

CeO2, además del valor 1.53 nm característico del plano (002) del RuO2 [56]. Las 

Figuras 24 (d-h) muestran los catalizadores de Pt o Ir soportados sobre la solución 

sólida de Ce0.97Ru0.03O2 utilizando PVP como agente surfactante. Las imágenes a 

mayor amplificación permitieron observar con mayor claridad las partículas de Pt 

(Figura 24e) con diámetro promedio de 15 nm. Las partículas de Ir se muestran en 

las imágenes siguientes, presentaron un diámetro de aproximadamente 10 nm. 

Ambas partículas se identificaron rápidamente gracias a que presentaron franjas 

bien definidas, facilitando la medición de la distancia interplanar; encontrándose el 

valor de 2.33 nm característico del plano (111) Pt metálico en su estructura fcc [57]. 

Por otro lado, para el caso de los catalizadores de iridio, se obtuvieron dos valores 

de distancia interplanar, el primero de 2.59 nm (IrO2) y el segundo de 2.21 nm para 

las partículas metálicas de Ir característicos del plano (111). Estas mediciones se 

obtuvieron mediante el uso del software DigitalMicrograph 3.1 diseñado por GATAN. 
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Figura 22. Imágenes de TEM de soporte Ce0.985Ru0.015O2 (a-b), Ir/Ce0.985Ru0.015O2 (c-d) e 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2 (e-f) a distintas magnificaciones. 
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Figura 23. Imágenes de TEM de soporte Ce0.97Ru0.03O2 (a-c), Pt/Ce0.97Ru0.03O2 (d-e) e 

Ir/Ce0.97Ru0.03O2 (f-h) a distintas magnificaciones. 
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4.1.7 Espectroscopía Raman 

Los espectros Raman de los soportes catalíticos impurificados con Ru se muestran 

en la Figura 25 y fueron obtenidos Witec Alpha-300 con una fuente de luz de 633 

nm y un detector CCD. Los espectros mostraron 3 bandas en 459, 573 y 839 cm-1. 

La banda localizada en 459 cm-1 corresponde a un modo triple degenerado (F2g) 

del CeO2 [58], [59]. Este modo vibracional es una vibración simétrica de 8 átomos 

de oxígeno alrededor de cada catión de cerio [59], [60]. La interacción de otro ion 

metálico con el oxígeno asociados con iones de Ce+4 conduciría a la disminución de 

la banda de Raman F2g del CeO2. Se observa que la intensidad de esta banda 

decrece en función de la carga metálica (carga de Ru).  

En la muestra con carga de 3% de Ru se observa decrecimiento drástico en la 

intensidad de la banda a 459 cm-1, lo que podría significar que la superficie del 

soporte se encuentra cubierto con iones de rutenio en comparación con el que 

posee 1.5% de Ru. Además, se encontró que esta banda se desplazó hacia valores 

más bajos en función de la carga de Ru, con cambio mucho más representativo 

para el soporte Ce0.97Ru0.03O2 (450.4 cm-1) a pesar de este desplazamiento estuvo 

cerca de la señal del soporte con 1.5% de Ru en 453 cm-1. Murugan y col. [60] 

informaron que el cambio máximo de F2g hacia valores Raman más bajos y su 

disminución en la intensidad se relacionó con un aumento correspondiente en las 

vacantes de oxígeno. También informaron que el cambio hacia valores de 

frecuencias más bajos se debe, principalmente, a la expansión de la red cristalina 

del CeO2 al ablandamiento de los modos cuando se crean las vacantes de oxígeno. 

El efecto del rutenio sobre la formación de defectos en la red del CeO2 también se 

observó en la banda alrededor de 573 cm-1, lo cual es típico de la presencia de 

defectos que modifican la vibración de oxígeno a granel [58], [59]. Esta banda es 

menos intensa para el soporte de óxido de cerio puro, como se muestra en la Figura 

25, sin embargo, una vez que se incorporó el Ru, la intensidad de esa señal 

aumenta, alcanzando la intensidad máxima para la muestra con el menor contenido 

de rutenio, lo que puede sugerir que cuando se tiene un menor porcentaje en la 

carga metálica de Ru en el CeO2 se observan defectos de oxígeno más altos.  
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Finalmente, la señal de Raman a 839 cm-1 es característica de la presencia de 

especies de peróxido, que son importantes durante las reacciones de oxidación [58], 

[60], [61]. La formación de especies de peróxido se mejoró con la incorporación de 

Ru; sin embargo, en el caso del soporte con una carga de Ru de 3%, estas especies 

se formaron en menor proporción comparadas con aquellas formadas en el soporte 

con un 1.5% de Ru. 

 

Figura 25. Espectros de espectroscopía de Raman del soporte de CeO2 puro y con un 

contenido de Ru de 1.5% y 3%. 
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Los espectros de Raman de los catalizadores soportados se muestran en la Figura 

26. Se detectaron las tres bandas que se encontraron en el análisis del soporte de 

cerio puro y en el impurificado con rutenio, sin embargo, estas señales fueron de 

una menor intensidad. La señal característica del CeO2 a 459 cm-1 se mantuvo 

notablemente visible, mientras que las otras dos a 573 cm-1 y 839 cm-1 se perdieron 

a la hora del análisis. A pesar de esto, se infiere su presencia, ya que las partículas 

metálicas de Pt e Ir se dispersaron sobre la superficie de la solución sólida de Ce-

Ru, por lo que las bandas detectadas en estos debían de mantenerse.  
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Figura 26. Comparación de los espectros de espectroscopía de Raman del soporte de 

CeO2 puro contra los catalizadores soportados. 
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4.1.8 Medición del Band Gap mediante UV/Vis 

Los espectros de absorción de UV-Vis de los compuestos que muestran en la Figura 

27 fueron obtenidos en un equipo Varian Cary-5000. Las señales se detectaron a 

275 nm y 340 nm. Las señales son atribuidas a las transiciones en los orbitales de 

O-2 a Ce+4 [62].  

Otros estudios atribuyen que la señal de absorción detectada a 275 nm corresponde 

a la transición de oxígeno a cerio III, mientras que la banda a 340 nm se asigna a la 

transición electrónica de oxígeno a cerio IV [50]. La energía de Band-Gap se estimó 

mediante el método grafico de Tauc para semiconductores.  

Los gráficos obtenidos mostraron un régimen lineal distinto que denota claramente 

el inicio de la absorción; por lo tanto, extrapolar esta región lineal a la abscisa 

produce la energía del intervalo de banda óptica del material [63].  

Las Figuras 28 y 29 muestran las mediciones correspondientes a la transformación 

de la absorbancia a (αhν)2 vs photon energy (hν). el CeO2 tiene un valor de Band-

gap reportado en la literatura de 3.20 eV [42]. En el caso del óxido de cerio puro 

sintetizado siguiendo la metodología de este trabajo, su valor se redujo hasta 2.97 

eV debido a diversos factores como la temperatura y los precursores, que pueden 

generar cambios en la superficie a niveles electrónicos. Una vez impurificado el 

soporte catalítico con 1.5 y 3% de Ru, el valor de Band Gap se redujo un poco más 

hasta alcanzar un valor de 2.84 y 2.82 eV, respectivamente. Al dispersar las 

partículas metálicas sobre la superficie de la solución sólida de Ce1-xRuxO2, el valor 

de Band Gap no sufrió modificaciones importantes, manteniéndose relativamente 

estable. 



                                                                                                                  

63 
 

200 300 400 500 600 700 800

 CeO
2

 Ce
0.985

Ru
0.015

O
2

 Ce
0.97

Ru
0.03

O
2

 Pt/Ce
0.985

Ru
0.015

O
2

 Pt/Ce
0.97

Ru
0.03

O
2

 Ir/Ce
0.985

Ru
0.015

O
2

 Pt/Ce
0.97

Ru
0.03

O
2

A
b

s
o

rb
a

n
c
ia

 (
u

.a
.)

Longitud de onda (nm)

Plasmon

Ce
+4Ce

+3

 

Figura 27. Medición de UV-Vis del catalizador de óxido de cerio puro, impurificado y con 

partículas metálicas. 
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Figura 28. Determinación de Band-Gap de los catalizadores CeO2, Ce0.985Ru0.015O2, 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2 and Ir/Ce0.985Ru0.015O2.  
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Figura 29. Determinación de Band-Gap de los catalizadores CeO2, Ce0.97Ru0.03O2, 

Pt/Ce0.97Ru0.03O2 and Ir/Ce0.97Ru0.03O2. 
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4.2 Pruebas catalíticas  

4.2.1 Estudios de FTIR durante la reacción de oxidación de CO 

Los espectros de FTIR del compuesto puro de CeO2 bajo condiciones de reacción 

de oxidación de CO variando la temperatura en el intervalo de 25 ºC a 280 ºC se 

muestran en la Figura 30. La incorporación de monóxido de carbono al sistema a 

temperatura ambiente generó dos bandas de absorción principales a 2174 cm-1 y 

2120 cm-1, las cuales corresponden al CO enlazado de forma lineal a los sitios 

ácidos de Lewis del CeO2, específicamente a las especies Ce+4 y Ce+3, 

respectivamente [64]–[67].  

La banda detectada a 2174 cm-1 es ligeramente más intensa que la localizada a 

2120 cm-1, esto indica que la existe una mayor presencia de sitios de Ce+4 en la 

superficie del óxido de cerio, tal como se describió en la sección de XPS. La 

intensidad de ambas bandas disminuye gradualmente conforme aumenta la 

temperatura dentro de la cámara de reacción. Cuando se alcanzaron los 160 ºC se 

detectaron dos bandas de baja intensidad a 2370 cm-1 y 2344 cm-1, cuyo aumento 

de intensidad es directamente proporcional al aumento de temperatura. Estas 

nuevas bandas están relacionadas con la presencia de CO2 gaseoso. 
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Figura 30. Espectros de FTIR para el CeO2 puro durante la reacción de oxidación del CO. 

El espectro del CO(g) fue sustraído por completo de todo el espectro de FTIR.  

 

La Figura 31 muestra los espectros obtenidos para el soporte catalítico impurificado. 

De manera notable, estos espectros son muy diferentes al obtenido para el CeO2 

puro (Figura 30). A temperatura ambiente aparecieron las bandas en 2174 cm-1 y 

2120 cm-1, mismas que ya fueron discutidas anteriormente. Es importante remarcar 

que la intensidad de la banda Ce+3-CO es ligeramente mayor a la del Ce+4, de 
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acuerdo con los resultados obtenidos en UV-Vis y XPS. Este aumento en el número 

de sitios de Ce+3 puede deberse a la presencia de Ru favoreciendo la reducción en 

la superficie del óxido de cerio. Adicionalmente, se detectaron otras bandas de 

absorción a 2058 cm-1, 1988 cm-1, 1968 cm-1, 1945 cm-1 y 1870 cm-1. Este 

comportamiento se ha observado durante la absorción de CO sobre rutenio 

soportado en diferentes óxidos metálicos. La banda en 2058 cm-1 se atribuye a los 

estiramientos C-O de especies carbonilos enlazadas de manera lineal con Ru 

metálico [68]–[71], otros autores afirman que esta banda y la situada en 1988 cm-1 

corresponden a especies dicarbonilo enlazadas a especies de Ru reducido. Las 

bandas situadas en 1968 cm-1, 1945 cm-1 y 1870 cm-1 se localizan en la región 

donde varios autores refieren que representan al CO anclado a dos sitios de Ru, 

formando una especie de configuración tipo puente [72], [73]. Las bandas de 

absorción correspondientes al CO2 en fase gaseosa (2380 cm-1 y 2344 cm-1) 

aparecieron a partir de los 40 ºC y su intensidad aumentó conforme aumentó la 

temperatura. La presencia de estas bandas a una menor temperatura demuestra 

que la incorporación de Ru incrementa drásticamente la capacidad oxidativa del 

soporte. Las bandas de absorción en 2058 cm-1 y 1988 cm-1 crecen en función de 

la temperatura, alcanzando su máxima intensidad a 160 ºC, aproximadamente. Se 

observan bandas por arriba de esta temperatura, y se aprecia que la intensidad de 

las bandas disminuye simultáneamente. Este comportamiento sugiere que ambas 

bandas corresponden a las mismas especies, específicamente a especies 

dicarbonil-rutenio. Además, a partir de los datos obtenidos, se puede decir que el 

CO se absorbió en la ceria (sitios Ce+4 y Ce+3) y en los sitios metálicos (dicarbonilos 

y carbonilos unidos a Ru formando puentes). 
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Figura 31. Espectros de FTIR para la solución sólida de Ce1-xRuxO2 durante la reacción 

de oxidación del CO. El espectro del CO(g) fue sustraído por completo de todo el espectro 

de FTIR.  

 

Para el caso del soporte con mayor cantidad de Ru (3%) se detectaron las mismas 

bandas, aunque con una mayor intensidad en cada uno de los casos, indicando esto 

que existe una mayor proporción de especies derivadas de la absorción de CO. Otra 

diferencia es que la banda en 2174 cm-1 es más intensa que aquella en 2120 cm-1, 

lo cual representa que existe un menor número de sitios Ce+3 en comparación con 

los sitios de Ce+4 en la superficie. Los resultados sugieren que el incremento en la 

concentración de rutenio podría producir efectos en la capacidad de reducción del 

CeO2. En un trabajo similar se reportó que la presencia de especies metálicas 

inducía a la reducción del oxígeno superficial de la ceria, y consecuentemente, 

promovían la reducción de las especies de Ce+4 [50].  
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Una vez que comienza a aumentar la temperatura en la cámara de reacción, la 

absorción de CO en las especies de Ce+n decrecen hasta el punto en el alcanzan 

aproximadamente un 92% de conversión a 180 ºC. Este efecto se hace más notorio 

en la banda que corresponde a la absorción en las especies de Ce+3. El 

comportamiento se repite en la muestra con menor concentración de rutenio (1.5%). 

Para el caso del catalizador de Pt dispersado en el soporte catalítico de cerio-

rutenio, la banda de 2124 cm-1 resultó ser más intensa que la banda en 2167 cm-1, 

según lo mostrado en la Figura 32. Esto indica que la cantidad de sitios Ce+3 es 

mayor a la concentración de sitios Ce+4. Esta observación es contraria a lo 

encontrado en el análisis por XPS, sin embargo, esto puede deberse a que ocurre 

una reducción parcial de las especies de Ce+4 como resultado de la presencia de 

CO absorbido, el cual probablemente promueve la migración de oxígeno de la red 

de la ceria hacia las vacancias de oxígeno en la superficie [44], [64]–[67]. Esto cobra 

sentido debido a que los catalizadores mostraron actividad en la oxidación de CO a 

temperatura ambiente. 
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Figura 32. Espectros de FTIR para los catalizadores de Pt/Ce1-xRuxO2 durante la reacción 

de oxidación del CO. El espectro del CO(g) fue sustraído por completo de todo el espectro 

de FTIR. 

 

El espectro de FTIR para los catalizadores de Ir soportados mostrados en la Figura 

33 son ligeramente diferentes a los de los catalizadores de platino. El 

comportamiento de estas muestras difiere en la intensidad de las bandas de 

absorción, ya que fue menor. Después de hacer pasar la mezcla de gases de 

reacción a través de la cámara a temperatura ambiente, se detectaron bandas a 

2167 cm-1, 2123 cm-1, 2055 cm-1 y 1986 cm-1. Cuando se alcanzaron temperaturas 

de reacción superiores a los 180 ºC, apareció una nueva banda a 2192 cm-1 la cual 

podría estar relacionada con vibraciones asimétricas de especies dicarbonil Ir+-

(CO)2 [74]–[76]. Esta banda de absorción aumentó gradualmente arriba de los 180 

ºC, alcanzando su pico de mayor intensidad a 280 ºC.  
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Figura 33. Espectros de FTIR para los catalizadores de Ir/Ce1-xRuxO2 durante la reacción 

de oxidación del CO. El espectro del CO(g) fue sustraído por completo de todo el espectro 

de FTIR. 

 

En ambos casos (Pt/Ce1-xRuxO2 e Ir/Ce1-xRuxO2), los resultados obtenidos revelaron 

bandas más intensas como resultado de la absorción del CO, en comparación con 

el soporte catalítico. Así, la incorporación del Pt o Ir mejoró la absorción en el caso 

del soporte de Ce0.97Ru0.03O2, y, consecuentemente, su actividad. Además, la 

incorporación de ambos metales también incrementó las vacancias de oxígeno, que 

son los sitios donde la oxidación tiene lugar. 
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4.2.2 Estudio de actividad catalítica en la oxidación de CO 

Los resultados obtenidos al realizar las primeras pruebas de actividad del soporte 

catalítico de ceria puro e impurificado con 1.5 y 3% sintetizados reflejaron la alta 

capacidad oxidativa que poseen los materiales en los que se basa este trabajo de 

investigación (Figura 34). Los datos demostraron que la adición de Ru al óxido de 

cerio mejoró drásticamente el comportamiento catalítico en la reacción de oxidación 

de monóxido de carbono. La conversión de CO se incrementó, mientras que la 

temperatura a la que comienza la producción de CO2 disminuyó. Esta mejora fue 

debido al incremento de los sitios superficiales de absorción para el oxígeno 

molecular y a la disminución la temperatura de activación promovida por la 

presencia de especies de rutenio en la superficie, según los resultados obtenido por 
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Figura 34. Resultados de conversión de CO del CeO2 puro e impurificado con rutenio.  

 



                                                                                                                  

74 
 

La Figura 35 muestra los resultados obtenidos, comparando el porcentaje de 

conversión de CO contra la temperatura. Los catalizadores probados fueron 

aquellos a los que ya se les depositó partículas metálicas de platino o iridio. En el 

caso de los compuestos de Ir/Ce1-xRuxO2 se probaron con y sin reducciones 

químicas utilizando ácido ascórbico o una corriente de H2 a temperatura elevada. El 

primer resultado importante que se obtuvo fue el de la temperatura de activación.  

En el caso del catalizador Pt/Ce0.97Ru0.03O2 se activó a 25 ºC, mientras que los 

demás lo hicieron a 50 ºC. Después fueron probados hasta que alcanzaron un 100% 

de conversión. De nueva cuenta, los catalizadores que contienen platino fueron los 

más activos, logrando oxidar el 100% de la concentración de monóxido de carbono 

inyectado al reactor a 175 ºC y 150 ºC (Pt/Ce0.985Ru0.015O2 y Pt/Ce0.97Ru0.03O2, 

respectivamente). Los catalizadores con partículas de iridio alcanzaron este mismo 

porcentaje de conversión a una temperatura más elevada, todos los compuestos lo 

hicieron a una temperatura mayor a 200 ºC.  
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Figura 35. Resultados de conversión de CO del CeO2 puro e impurificado con rutenio y 

los catalizadores de partículas metálicas de Pt e Ir soportados.  

 

Se puede observar que la tendencia es que los catalizadores con concentración 

atómica más alta de rutenio son los que presentaron mayor capacidad oxidativa. 

Por otro lado, en el caso de los catalizadores de Ir/Ce1-xRuxO2, al comparar las 

diferencias entre los que fueron reducidos y los que no se puede observar que 

únicamente en el caso del catalizador Ir/Ce0.985Ru0.015O2_NR no se obtuvieron los 

resultados esperados, ya que fue el menos eficiente de los 4 compuestos. Los datos 

mostrados demuestran que la adición de rutenio al óxido de cerio mejora 

notablemente su comportamiento catalítico en la reacción de oxidación de monóxido 

de carbono. La conversión de CO se incrementó y la temperatura donde comenzó 

la producción de CO2 fue de aproximadamente 40 ºC. Esta mejora se debió al 
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incremento de los sitios de absorción para el oxígeno molecular y por la disminución 

de la temperatura de activación del O2 promovida por la presencia de especies de 

Ru en la superficie. 

4.2.3 Cálculo de la energía de activación 

La energía de activación es considerada como la energía mínima que deben poseer 

las moléculas de los reactivos para que ocurra una reacción. Arrhenius postuló una 

ecuación que relaciona la cinética de la reacción con la temperatura de la siguiente 

forma 

ln −𝑟𝐴 = ln 𝐴 −
𝐸𝐴

𝑅
(

1

𝑇
)        𝐸𝑐. 5 

En la Tabla 12 se muestran los resultados de energía de activación obtenidos a 

través de los porcentajes de conversión de CO para cada uno de los compuestos 

sintetizados, desde la ceria pura, hasta los catalizadores soportados, con la finalidad 

de comparar su comportamiento.  

Tabla 12. Comparación de área superficial específica y energía de activación. 

Compuesto Área superficial 
especifica (m2/g) 

Energía de activación 
(J/mol) 

CeO2 140.1 9209.212 

Ce0.985Ru0.015O2 148.3 1366.305 

Ce0.97Ru0.03O2 155.4 2076.604 

Pt/Ce0.985Ru0.015O2 149.3 1963.678 

Pt/Ce0.97Ru0.03O2 110.1 989.414 

Ir/Ce0.985Ru0.015O2 123.4 4386.761 

Ir/Ce0.97Ru0.03O2 137.3 2644.727 

 

Puede observarse que el menor valor de energía de activación corresponde al 

catalizador de Platino soportado en la solución sólida con un 3% de rutenio, 

apuntando esto a que se trata del compuesto más activo, lo cual se confirma al 

compararse con los resultados de conversión obtenidos. Así mismo, podemos 

darnos cuenta de que, si bien el área superficial es muy importante en las 

reacciones de oxidación, en este caso no influyó de manera notable ya que el 
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compuesto con mayor área superficial requirió poco más del doble de energía para 

activarse. En el anexo D se muestra un ejemplo del cálculo de esta variable. 

4.2.4 Mecanismo de reacción propuesto para la oxidación de CO 

Los espectros de FTIR del óxido de cerio puro durante la oxidación de CO contienen 

bandas a 2174 cm-1 y 2120 cm-1 atribuidas a especies de CO enlazadas a sitios de 

Ce+4 y Ce+3, respectivamente. Esta observación es explicada por la absorción de 

CO(g) en los sitios ácidos de Lewis tal como se muestra en el paso 1 de la Figura 

36. Presumiblemente, las vacancias de oxígeno en la superficie de óxidos metálicos 

pueden actuar como sitios de absorción de O2. De hecho, la presencia de sitios Ce+3 

en la muestra de CeO2 denotan la existencia de vacancias de oxígeno. Por lo tanto, 

la absorción de oxígeno molecular podría ocurrir en el óxido de cerio tal como se 

describe en la etapa 2 de la Figura 36. Una vez que la temperatura incrementa, la 

señal de CO decrece mientras que comienzan a aparecer las correspondientes al 

dióxido de carbono por arriba de los 160 ºC. Arriba de esta temperatura, la 

producción de dióxido de carbono incrementó considerablemente  

 

Figura 36. Mecanismo de reacción propuesto para la oxidación de CO sobre CeO2. Este 

esquema de reacción es válido para temperaturas superiores a los 160 ºC.  



                                                                                                                  

78 
 

La figura 37 muestra la propuesta de la ruta de reacción superficial para la oxidación 

de CO con los soportes catalíticos impurificados con rutenio. Esta ruta puede 

considerarse análoga a la mostrada en la Figura 36, sin embargo, la incorporación 

de rutenio promueve la formación de vacancias de oxígeno, que están relacionadas 

con las mejoras en la absorción de CO y la activación del O2 superficial a bajas 

temperaturas. En el primer paso de la reacción, el CO(g) es absorbido en las 

especies de Ru y sobre los sitios catiónicos de Ce+3, mientras que el oxígeno 

molecular es absorbido en las vacancias formadas (paso 2). La activación del 

oxígeno absorbido puede ser promovida por las especies de Ru presentes en la 

superficie junto a las vacancias de oxígeno, generando átomos de oxígeno que 

podrían reaccionar con el CO absorbido produciendo CO2(g) (paso 3). Después de 

la desorción de las moléculas de dióxido de carbono (paso 4), una nueva molécula 

de CO se absorbe y se reinicia la reacción. 

 

Figura 37. Ruta de reacción propuesta durante la oxidación de CO sobre compuestos de 

Ce1-xRuxO2. Este esquema de reacción es válido para el momento posterior a haber 

alcanzado el máximo de conversión (160 ºC y 180 ºC para contenidos de Ru de 1.5% y 

3%, respectivamente).  
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CAPÍTULO V: CONCLUSIONES  
 

A través de esta investigación fue posible lograr el objetivo de oxidar el monóxido 

de carbono empleando sistemas catalíticos de Pt o Ir soportados en una solución 

sólida de Ce1-xRuxO2 sintetizados por métodos hidrotérmicos con un calentamiento 

asistido por microondas. 

Las condiciones de síntesis de los catalizadores resultaron ser las adecuadas, en 

primera instancia, para conseguir el objetivo de impurificar el óxido de cerio, y en 

segundo lugar en conseguir la dispersión de partículas metálicas platino o iridio 

sobre la superficie de la solución sólida. El método de impregnación resultó ser 

eficiente. Al utilizarse un procedimiento estándar de impregnación húmeda 

incipiente se esperaban buenos resultados, mismos que fueron obtenidos en mejor 

grado al modificar dicho procedimiento, agregando un mecanismo de recirculación. 

La adecuada dispersión de las partículas fue corroborada mediante microscopía 

electrónica de transmisión, mientras que el estudio del estado de oxidación se 

estudió y comprobó utilizando la técnica de espectroscopía de fotoelectrones de 

rayos X. 

Cuando se habla de investigaciones en el campo de la catálisis oxidativa, buscar y 

obtener áreas superficiales elevadas es un objetivo de suma importancia. Los 

valores de área superficial específica obtenidos superaron los reportados en 

materiales similares en otras investigaciones. Para el caso del óxido de cerio, se 

obtuvieron valores superiores a los 140 m2/g, los cuales se mantuvieron en valores 

similares al depositar la fase activa de las partículas metálicas, siendo siempre 

superiores a 100 m2/g.  

El efecto de los valores de área superficial tuvo un efecto determinante al momento 

de estudiar los catalizadores en las reacciones de oxidación del monóxido de 

carbono. Los sistemas sintetizados presentaron buena capacidad de conversión a 

temperatura relativamente bajas, algunas cercanas a la ambiente. La eficiencia del 

óxido de cerio para esta reacción es bien conocida, al conseguir incorporar rutenio 
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en su estructura, en este trabajo se consiguió mejorar esta capacidad oxidativa, 

obteniendo mejores resultados que los obtenidos para el material puro, el cual 

alcanzó un 90% de conversión a más de 350 ºC, mientras que los soportes 

impurificados lo hicieron a 150 ºC, aproximadamente, representando esto un 

aumento casi del 120% en la conversión del CO. Ya en el caso de los catalizadores 

con partículas metálicas, estos valores se optimizaron, convirtiendo el 90% del CO 

alimentado al reactor a 100 ºC aproximadamente. Después de analizar todos los 

resultados de conversión de CO obtenidos, se puede concluir que el sistema 

catalítico más eficiente fue el que se formuló de la forma Pt/Ce0.97Ru0.03O2. Es de 

esta forma que también se puede afirmar que la hipótesis planteada como columna 

vertebral de la investigación se vio cumplida. 

 

PROPUESTAS Y TRABAJO A FUTURO 
 

Una vez alcanzado el objetivo principal por el cual se llevó a cabo este trabajo de 

tesis doctoral, recomendamos seguir las siguientes propuestas para poder obtener 

resultados aún más importantes. 

 

• Modificar el porcentaje de Rutenio con el cual se impurifica el óxido de cerio 

con la finalidad de estudiar la posibilidad de mejorar aún más la capacidad 

oxidativa del CeO2. 

• Explorar la posibilidad de producir catalizadores bimetálicos de partículas de 

Ru-Pt y dispersarlas sobre la superficie del óxido de cerio. 

• Estudiar el efecto de cambiar las partículas de Platino e Iridio por partículas 

de Paladio y estudiar si existe el mismo efecto sinérgico entre estas partículas 

y el CeO2. 
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ANEXOS 
 

Anexo A: Cálculos para la obtención del Ce1-xRuxO2 y de los catalizadores 

soportados de Pt o Ir. 

Síntesis del soporte Ce0.985Ru0.015O2 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 

𝑃𝑀𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎𝑙
) ∗ (

𝑓

𝑛
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 2 

 

𝑤𝑎𝑐𝑒𝑡𝑎𝑡𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑒𝑟𝑖𝑜 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

0.985

1
) ∗ (

317.26𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 9999
) = 5.4768𝑔 

 

𝑤𝑑𝑜𝑑𝑒𝑐𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛𝑖𝑙 𝑟𝑢𝑡𝑒𝑛𝑖𝑜 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

0.015

3
) ∗ (

639.34𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 9999
) = 0.056𝑔 

 

Es necesario una cantidad de 120% molar de etilenglicol, por lo tanto, en mililitros 

se usa la siguiente cantidad para este material: 

 

𝑚𝑙𝑒𝑡𝑖𝑙𝑒𝑛𝑔𝑙𝑖𝑐𝑜𝑙 = (
3𝑔

171.347𝑔/𝑚𝑜𝑙
) ∗ (

62𝑔/𝑚𝑜𝑙

1.112𝑔/𝑚𝑙
) ∗ 1.20 = 1.1714 𝑚𝑙 

 

Síntesis del catalizador Pt/Ce0.985Ru0.015O2 

 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 ∗ 𝑟

𝑃𝑀𝑃𝑡
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 3 

 

𝑤𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜𝑝𝑙𝑎𝑡𝑖𝑛𝑜 á𝑐𝑖𝑑𝑜 = (
3𝑔 ∗ 0.015

195.084𝑔/𝑚𝑜𝑙
) (

517.9𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 999
) = 0.132 g 

 

Síntesis del catalizador Ir/Ce0.985Ru0.015O2 
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𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 ∗ 𝑟

𝑃𝑀𝐼𝑟
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 3 

 

𝑤𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜𝑝𝑙𝑎𝑡𝑖𝑛𝑜 á𝑐𝑖𝑑𝑜 = (
3𝑔 ∗ 0.015

195.084𝑔/𝑚𝑜𝑙
) (

517.9𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 999
) = 0.132 g 

 

Síntesis del catalizador Ir/Ce0.97Ru0.03O2 

𝑤𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟 = (
𝑤𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙𝑒𝑠 ∗ 𝑟

𝑃𝑀𝐼𝑟
) ∗ (

𝑃𝑀𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟

𝑝𝑝𝑟𝑒𝑐𝑢𝑟𝑠𝑜𝑟
)    𝐸𝑐. 3 

 

𝑤𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜𝑝𝑙𝑎𝑡𝑖𝑛𝑜 á𝑐𝑖𝑑𝑜 = (
3𝑔 ∗ 0.015

195.084𝑔/𝑚𝑜𝑙
) (

517.9𝑔/𝑚𝑜𝑙

. 999
) = 0.132 g 
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Anexo B: Cartas cristalográficas para Difracción de Rayos X y Microscopía 

electrónica de transmisión. 

 

CeO2 

 



                                                                                                                  

90 
 

 

RuO2 

 

 

Ru metálico 
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Pt metálico  

 

Ir metálico  
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IrO2 
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Anexo C: Espectros de XPS obtenidos de la base de datos de ThermoScientific 

XPS. 
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Anexo D: Cálculo de la energía de activación. 

En el caso de un reactor empacado, la energía de activación puede ser calculada 

cuando la conversión de CO a CO2 es igual o menor al 20% ya que los parámetros 

cinéticos pueden obtenerse correctamente cuando la concentración de los gases es 

la misma en todo el catalizador dentro del reactor, mientras que cuando se tienen 

valores de conversión elevados, el cálculo de parámetros como la velocidad de 

reacción, el orden de la reacción, y la energía de activación, se vuelve algo 

complicado. 

La energía de activación se obtiene graficando lnXCO2 con respecto a 1/T hasta una 

conversión del 20%, donde aplicando la ecuación de Arrhenius así como una 

regresión lineal, la pendiente de la recta obtenida corresponde a – EA/R (R: 8.3144 

J(mol*K). 

0.014 0.016 0.018 0.020 0.022 0.024
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1.6

1.8
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2.2

2.4

2.6

2.8

3.0

3.2

 Ce
0.985

Ru
0.015

O
2

 Linear fit

ln
(%
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o
n
v
e
rs

ió
n
)

1/T

Equation y = a + b*x

Weight No Weighting

Residual Sum 
of Squares

0.0032
9

Pearson's r -0.998

Adj. R-Squar 0.9954

Value Standard E

D
Interce 5.3221 0.11571

Slope -164.33 6.41509

 

De la regresión lineal obtenemos los siguiente 

−𝑏 = −
𝐸𝐴

𝑅
 

−
𝐸𝐴

𝑅
= −164.33 

𝐸𝐴 = (164.33) (8.3144
𝐽

𝑚𝑜𝑙 𝐾
) = 1366.3053

𝐽

𝑚𝑜𝑙
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Anexo E: Productos de divulgación publicados. 
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