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Se prepara soporte de SnO2 dopado con Sb(ATO) por el método sol-gel en presencia de dodecilamina como
surfactante. El polvo sintetizado presenta la mayor superficie especifica hasta ahora reportada (216.7m2g-1) con alta
conductividad eléctrica (0.202 S cm-1) comparable con la del soporte Carbéon Vulcan XC-72. La prueba de estabilidad
realizada por medio de voltamperometria ciclica en medio acido (100 ciclos entre 0 a 1.7 V vs NHE) demuestra que el
soporte ATO mantiene de forma importante su estabilidad y el desempeno del electrocatalizador probado, si se compara
con Vulcan XC-72. El material ATO es un soporte que se puede utilizar en procesos electroquimicos en los cuales no es
conveniente el uso de Carbén Vulcan como soporte.

(57) Abstract

Prepared is a SnO2 doped with Sb (ATO) by sol-gel method in the presence of dodecylamine as a surfactant. The
synthesized powder presents the highest specific surface reported up to now (216.7m2g-1) with a high electric conductivity
(0.202 S cm-1) compared to that of Vulcan carbon XC-72. The stability test performed by cyclic voltamperometry in an acid
medium (100 cycles of form about 0 to about 1.7 V vs NHE) shown that the ATO support maintains the stability thereof
and the performance of the tested electrocatalyst, if compared to Vulcan XC-72. The ATO material is a support that may
be used in electrochemical processes in which Vulcan Carbon is hot recommended as a support.
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SOPORTE ELECTROQUIMICO DE GRAN SUPERFICIE BASADO EN
DIOXIDO DE ESTANO DOPADO CON ANTIMONIO Y SU METODO DE
FABRICACION
DESCRIPCION

Antecedentes y campo de la invencion

El dibéxido de estafio, SnO2, pertenece a la familia de compuestos
de oxido con estructura de Rutilo. Los metales como Pt y Pd soportados en
SnO2 son sistemas de catélizadores péra reécciones diversas, tales como la
oxidacion a baja temperatura de CO y metanol'2. El SnO2 también se ha
propuesto como un material soporte para electrocatalizadores de celdas de
combustible debido a sus propiedades quimicas; ya que éste adsorbe especies
OH a potenciales muy bajos y/o induce un efecto electronico con catalizadores
de Pt34. EI diéxido de estario sin dopar es .un semiconductor de banda amplia
(~3.6 eV) con una }esistencia eléctrica que varia de 10 a 10® Qcm, dependiendo
de la temperatura y ge la estequiometria del 6xido®. Se ha encontradd qué la
resistividad eIéctrica-Eiisminuye drasticamente a 102-103Qcm al doparse el
SnO2 con Sb*S. &8, Como alternativas se han investigado otros materiales tales
como el Ebonex® (Atraverda Ltd., Reino Unido), que consiste en un material
ceramico, conductor basado en sub-oxidos de titanio (principalmente TisO7 y
TisOg). Estos sub-Oxidos son los principales compuestos conductores en una
serie homologa de estructuras cristalograficas con la féormula general TinOzn-1
(4< n 10) que son conocidos como la fase Magneli®. Estudios recientes han

demostrado el uso potencial de este material como un soporte de catalizador
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para la reaccion de reduccion de oxigeno y la reaccion de evolucién de
oxigeno;'%'2 sin embargo, un obstaculo importante para su uso en aplicaciones
de apoyo practico reside en su baja area superficial (1.7 m?g') en comparacion
con Vulcan XC—-72 (205 m? g')"3.

Santos y colaboradores'® electrodepositaron microparticulas de
platino sobre peliculas delgadas de SnO2 dopado con Sb (ATO) y probaron su
actividad para electro-oxidaciéon de metanol. El tamafio de cristal del Pt
soportado en ATO estuvo en el rango de 8.5 a 12 nm. Estos resultados
sugieren que el 6xido de estafio puede ser una buena matriz para dispersar
catalizadores bomo Pt (o aleaciones de Pt) para aplicaciones en DMFC. Leey '
colaboradores'® depositaron particulas coloidales de Pt en nanoparticulas de
ATO con diversos grados de carga de Pt e investigaron su actividad
electrocatalitica y estabilidad para reacciones de oxidacion de metanol (MOR) y
reacciones de oxidaciéon del etanol (EOR). Las nanoparticulas de ATO fueron
sintetizadas por el método de reflujo con SnCls.sH20 y SbCls como precursores.
El tamafno de las nanoparticulas de ATO fue 5.2 nm. Las conductividades
eléctricas de SnO: sih dopar y de Sb-SnO: fueron 0.0028 vy 0.11'S ‘cr'ﬁ",
respectivamente. El area superficial especifica del ATO y del Vulcan XC-72 a
partir de un andlisis BET fue de 99.7 y 239 m2g!, respectivamente. Hasta
donde los inventores conocen, el Sb-SnO; tiene un area superficial de menos
de 100 m?g-! evidentemente mas baja que la de Vulcan XC-72.

La sintesis de ATO con alta area superficial es un requisito
primario para su uso como soporte de catalizador para diversas reacciones
quimicas y electroquimicas. Hagemeyer y colaboradores® investigaron una

variedad de métodos para la preparacion de oxido de estario de alta superficial.
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El analisis BET del area superficial mostré valores entre 43 — 100 m2g™* por una
variedad de métodos después de un proceso de calcinacion en un rango de
temperatura de 300-500°C, indicando la presencia de mesoporos en el soporte
ATO."7

Se han utilizado una variedad de técnicas para la sintesis de
nanoparticulas de o6xido de estafio, incluyendo la técnica de sol-gel,
hidrotérmica, precipitacion, combustion, pirolisis por aspersion, descomposicién
térmica y deposicion en himedo'. Entre estas técnicas, el método de sol—gel
ha atraido mas atencién para la preparacion de SnO2 dopado con Sb debido a
varias ventajas, tales como excelente homogeneidad, facilidad de controlar el
nivel de dopaje, capacidad para cubrir grandes superficies, formas complejas y
bajo costo del proceso'. El método de soI-gél es muy adecuado para la
generacion de nanoparticulas de 6xido de metal con alta area sUperficial y
estrecho tamano de distribucion®-20,

Se conoce ademas el documento CN1891633 que se refiere
también a un método de preparacién de polvo de didxido de estafio dopado con
antimonio. Este documento describe precipitacion de cloruros utilizando ¢Ofno
precursores cloruro de estafio y cloruro de antimonio. La Apresente invencién no
trabaja definitivamente con estos materiales ni tampoco utiliza las temperaturas
y tiempo de tratamiento descritos en tal documento.

También se tiene conocimiento de a solicitud de patente

2005/163999 también referente a didxido de estafio dopado con antimonio; sin

. embargo como el objeto de esta solicitud son protectores solares, no utiliza un

método de precipitacion de sol gel como el de la presente invencion y los

tamarios de particula son de 4 hasta 125 nm, enormes comparados con los 4 a
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5 nm de la presente invencién. Los valores de area superficial también son muy
d'iferentes en ambos casos, de 5 a 110 m?/g contra alrededor de 216 m2/g en el
caso de la presente invencion.

Otro documento de patente relevante lo es el documento CN
1367494 que utiliza, al igual que el otro documento chino, precursores a base
de cloruro de estafio y de antimonio, el producto obtenido tiene un diametro de
10-20nm contra 4-5 obtenido por la presente invencion es decir de varias veces
mayor y por consiguiente los valores de area superficial también son muy .
diferentes. Finalmente es de destacarse que la relacion molar de Sn:Sb en la
presente invencién es de terbutdxido de estafio 90:10 etdxido de antimonio, en
tanto que para la bomposicién del documento chino es de 80-96% en peso de

Oxido de estario contra 4-20% de pentéxido de antimonio en peso.
Objetos de la invencién

Uno de los principales objetivos de la invencion consiste en
proporcionar un material que funcione como soporte electroquimico de gran
area superficial para diversos catalizadores, incluyendo una estructura meso-
porosa. |

Aun es, otro objeto de la invencién es que el material propordione
una alta conductividad eléctrica tomando como referencia al Vulcan XC - 72.

Un objetivo adicional de la invencién es un material de soporte
para diversos catalizadores con alta resistencia a la corrosiéon. En comparacion
con el Carbén Vulcan, puesto que éste se corroe a potenciales cercanos a 1.6 V

vs ENH (Electrodo Normal de Hidrogeno)
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Todavia es un objeto adicional de la invencién el proporcionar un
soporte electroquimico para catalizador que posea las tres caracteristicas
anteriores.

Los objetos anteriores y otros mas, que seran evidentes para las
personas conocimientos medios en el area de soportes para catalizador, se
logran mediante la elaboracion del presente soporte utilizando un novedoso

método de fabricacion.
Breve descripcion de la invencion

El SnO2 dopado con Sb (ATO) elaborado por el método sol-gel
modificado superficialmente utilizando dodecilamina como surfactante o
tensoactivo, exhibe la mayor éréa superficial divulgada hasta ahora con
estructura mesoporosa, alta conductividad eléctrica (comparable con el material
Carbén Vulcan) y, sorprendentemente, una gran estabilidad a altos
sobrepotenciales en medios acidos, donde se acelera el efecto de la corrosion
en substratos a base de Carbon. Por lo tanto, la 'presente invencion aporf'a un
material ATO para usarse en varias aplicaciones electroquimicas donde el uso
de carbono no es conveniente. |

Experimentos realizados han demostrado que diferentes
catalizadores pueden ser soportados en ATO elaborado por la presente

invencion, por ejemplo, en celdas de combustible y en procesos de electrélisis.
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Breve descripcion de las figuras

La figura 1 es un diagrama de flujo del proceso de sintesis de
oxido de estafio dopado con antimonio.

La Figura 2 es una grafica que muestra el patron de difraccion de
rayos - X de SnOz2 dopado con Sb (ATO) calcinado a 500 ° C durante 12 h.

| La figura 3 es un esquema micelar de la estructura de
dodecilamina.

Las figuras 4a y 4b muestran las isotermas de adsorcion y
desorcion para el soporte de la presente invencién y para Carbon Vulcan XC -
72, respectivamente. Graficandose la presion relativa (PPo) contral el volumen
del poro (cm?3g™').

Las figuras 5a a 5d muestra’n‘ micrografias TEM de alta resolucion,
con redes y agregados esféricos de soporte ATO y un analisis de distribucién
del mismo ATO calcinado por 12 horas a 500°C, respectivamente.

Las figuras 6a y 6b muestran resbectivamente voltamperogramas

“ciclicos de los catalizadores (1) Pt/ C y (2) Pi / ATO, a) antes y b) despué‘s 'de

la prueba de estabilidad en solucion de 0.5 M H2SO4 saturada de N2 a una

velocidad de barrido de v=20 mV s™.
Descripcion detallada de la invencion
La sintesis del ATO comienza con una solucidon precursora

mezclando (paso 10 de la FIG. 1) ter — butoxido de estario (V) (Aldrich, = 98%),
etanol anhidro (Aldrich, = 99,7%), acido nitrico (HNOs, Aldrich), dodecilamina
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(Aldrich, 2 99%), agua destilada y etc')xidb de antimonio (lll) (Aldriéh). Todos los
reactivos quimicos ufilizados en este experimento fueron de grado analitico.

La reaccion se llevé a cabo en un matraz de tres bocas bajo una
atmoésfera inerte de N2. En una relacion molar de (Ter - butoxido de estario
1:78.39 etanol : 160 agua). En esta etapa, se utilizd etanol para disolver ter-
butéxido de estafio (IV) y el material dopante, etoxido de Sb (lil) en una
relacion atémica de Ter — butdxido de estafio:etdxido de antimonio (90:10). La
mezcla se realizd6 con agitacion magnética durante aproximadamente 30
minutos (20). Posteriormente, a dicha solucion se agregé por goteo y con un

flujo de 0.6 ml / min (30) acido nitrico 0.1 M en conjunto con 74 mg de

. surfactante tal como aquellos a base de éxidos de aluminio TEOS, aunque se

prefiere el uso de dodecilamina, con agitacion (40) vigorosa y constante para
lograr reaccion de hidrélisis y condensacion. El tiempo de gelacion (tg), es
decir, el punto donde la solucién “liquida” de los precursores de Sn y Sb con
alcohol en presencia de agua se vuelveh un “gel”, fue de aproximadamente 4 h
a una temperatura de reaccion de T = §°C. Como se conoce en el campo, este
tiempo depende del tipo del solvente y la tendencia es que entre mas larga sea
la molécula del solvente, mas largo sera el tiempo de gelacion.

Como se utiliza aqui, el término aproximadamente se refiere a una
variacién de + 20% cuando se refiere a tiempos y de + 10% cuando se refiere a
temperaturas y velocidades de calentamiento.

Entonces, los geles resultantes se mantienen (50) a temperatﬁra
ambiente por un dia, se filtran y posteriormente se lavan (60) con :agua
desionizada a aproximadamente 80°C, obteniéndose un poivo de gel, el cual se

deja secar por un dia a temperatura ambiente para ser triturado (70) en- un
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mortero de agata, luego el polvo se traté térmicamente (80), iniéiando aT=
110°C durante aproximadamente 18 h a una velocidad.de calentamiento de
aproximadamente 2°C min', entonces se elevd la temperatura a
aproximadamente T = 550°C por 12 h aprO).(imadamente a una velocidad de
calentamiento de 1.5°C min-'. Finalmente se deja enfriar (90) en la mufla hasta
temperatura ambiente. Al polvo resultante se le realizaroﬁ pruebas de XDR
utilizando un difractdmetro Philips X-pertMPD, utilizando la linea Ka de cobre
(Cu Ka = 1.5487 A) como fuente de radiacion. El difractémetro se oper6 a 40
kV'y 20 mA con un tiempo de paso de 0.2°min"". La morfologia del soporte fue
investigada usando un microscopio electronico de transmision de alta resolucién
con emisibn de campo (TEM) JEM2200FS operado a 200 kV. El area
superficial especificé de los soportes se evalué por el método de Brunauer-
Emmett —Teller(BET), ademas fueron obtenidas las isotermas de adsorcién y
desorcion de nitrégeno en un analizador de superficie (Autosorb iQ2). Las
mediciones de conductividad eléctrica para los materiales fueron obtenidas a
traves del método de las cuatro puntas con un miliohmmetro de Agilent modelo
4338B imponiendo una corriente de 100 mA.

Se obtuvieron voltaperogramas ciclicos en una celda

~ electroquimica convencional de tres electrodos utilizando un electrodo de

carbén vitreo (3 mm de diametro) como electrodo de 5trabajo, un alambre de
platino como contraelectrodo y como electrodo de referencia
Hg/Hg2S04/H2S040.5M. Las medidas electroquimicas de densidad de corriente
y potencial fueron registradas y reportadas en los graficos (voltamperogramas)
de las figuras 6a y 6b con respecto al electrodo normal de hidrogeno (NHE).

Fueron realizados experimentos electroquimicos con un Eco Chemie Autolab.
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Se utilizé una solucién 0.5 M H2S04 como electrolito de soporte y se saturé la

solucién con nitrogeno gaseoso antes de las mediciones.

La figura 2 muestra los. patrones de difraccion obtenidos para
soporte ATO. A partir de éste analisis, fue posible identificar los picos mas
intensos en 26 = 28° y 26 = 34°, en el plano preferencial (1 1 0) y (1 0 1),
respectivamente, correspondientes a la estructura tetraédrica rutilo (JCPDS 41
— 1445). El tamafio medio de cristal se estimd a partir de la de los picos
principales (1 1 0) utilizando la ecuacién de Debye-Scherrer. Se obtuvo un
tamano promedio de cristal de 5-6 nm para el soporte ATO. Este tamafio
promedio es menor al reportado para soportes comerciales ATO en la ref (21)
con un valor de 20 nm £7nm.

El area superficial, el volumen del poro y el tarﬁaﬁo de poro del
ATO se estimaron mediante el método BET y se muestran los resultados en la
tabla 1 inferior. Los valores obtenidos de 216.73 m?g™' y 0.276 cm?g' y 6.53nm
respectivamente, fueron significativamente mayores que los valores reportados
de 1.17 m?g"' y 0.01 cm3g" para Ebonex ® y comparables a los valores para

Carbén Vulcan XC - 72.22

Tabla 1 — Area superficial, volumen total del poro, diametro ,‘del

poro y conductividad eléctrica de polvos ATO calcinados durante 12 h a 500°C.

Muestr | D110 Tamafio |Area de | Volumen Diametro de | Conductivida
a (A) promedio | superficie | total de | poro (nm) d eléctrica
de cristal | especifica | poro (Sem™)
(nm) (m?g™) (cm®g")
ATO 3.37 6.3 216.7 0.276 6.53 0.2022
Vulcan | Amorf | Amorfo 123.1 0.505 2177 1 oo
XC-72 |o




10

15

20

25

El analisis de la distribucion de tamafo de poro (isotermas de

desorcion de N2) indicoé la presencia de mesoporos en el soporte ATO. Es

notable que el valor de area superficial obtenido para el soporte ATO es el mas

alto reportado y que proporciona un método conveniente y eficaz para la
dispersion de diferentes materiales cataliticos lo cual podria aumentar
drasticamente el rendimiento de los materiales cataliticos en comparacion con
los métodos disponibles en el mercado que utilizan sobortes Ebonex ® y
Carbon Vulcan. Sin adherirse a una teoria, se supone que esta gran area
superficial podria deberse a la surfactante utilizado durante la sintesis, el cual
genera una estructura micelar (FIG. 3) que luego es cubierta con los
precursores del ATO, cuando se elimina el surfactante se crea una estructura
mesoporosa en el soporte ATO. El area superficial es incluso mas grande que
la recién obtenida por Jiangiet Fan y colaboradores??, en donde se utilizo el
surfactante de copolimero de bloque Pluronic F127 , sin embargo solamente se
logré una superficie de 94.4 m2g?, con un tamafo de poro de 3.7 nm
(Jianquiet?3). |
La diferencia en el diametro de poro obten.ido en ambas obras
podria explicarse por la diferencia entre los pasos del método de preparacion.
En este trabajo, el método de sintesis, incluyé un periodo de envejecim‘i'e'nto
durante un dia lo que permiti6 mantener similares diametros de poro de la
micela original, mientras que en lo reportado por JiangiFan y colaboradores se
produjo cierta contraccion con la evaporacion del solvente durante el
recubrimiento por inmersion en el substrato.
| En las figuras 4a y 4b, se muestran las isotermas de adsorcion-

desorcion de N2 de los soportes ATO y Carbén Vulcan XC-72, respectivamente.

10



10

15

20

Las isotermas de adsorcién;desorcién de N2 para el soporte ATO se clasifican
segun la IUPAC como tipo IV, con una histéresis tipo H12425 generalmente
asociado a un proceso de adsorcién sobre sélidos mesoporosos‘asociados a
fenébmenos irreversibles de capilaridad-evaporacion en los poros uniformes de
ATO. En este caso, debido a la alta presién relativa P/Po principalmente en
rango de 0.6-0.9, se induce que se trata de una distribuciéon de tamafio de poro

muy estrecha en un valor promedio de unos 6.53 nm?27. En contraste, la

- isoterma de Vulcan XC-72 es tipo Il, caracteristica de adsorcion fisica de gases

por un sélido no—poroso o macro-poroso, con adsorcibn de mono y
multicapas?326.

Los datos de conductividad eléctrica del polvo ATO se obtuvieron
por el método de cuatro puntos (Tabla 1). La conductividad eléctrica fue de
0.2022 S cm™, que es 50% mas alta que el valor reportado (0.1121 S cm-1) de
SnOz2 sin dopar y de SnO: dopédo con antimonio por Lee y colaboradores® 5,
indicando que el ATO producido en la presente invencion tiene propiedades de
excelente conductividad eléctrica y se puede utilizar, en ciertas aplicaciones,
como un soporte para algunos catalizadores. Los valores de conductividad
eléctrica son ligeramente mas bajos que el Carbén Vulcan; no obstante, son
comparables con el mismo y pueden reemplazar a este material sin gran
pérdida en sus caracteristicas conductoras.

Las figuras 5a a 5d muestran micrografias TEM, redes vy
agregados esféricos de soporte ATO y un analisis de distribucion del mismo
ATO calcinado por 12 horas a 500°C, respectivamente. Mediante estas

micrografias se pueden medir el diametro promedio de las particulas primarias.

11
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En la Fig. 5¢ se muestra la excelente cristalinidad de las particulas
de soporte ATO. El tamaro promedio del cristal fue de 6.65 nm. Los tamarios
promedios son comparables con los resultados obtenidos por DRX. Lo cual
ratifica estos valores. Por otra parte, la distancia interplanar en la direccién (1 0
0) obtenida por imagenes TEM es de 3.38 A, que coincide con la forma DRX
calculada (tabla 1).

Para evaluar la estabilidad electroquimica del ATO como soporte,
se realizaron pruebas por voltamperometria biclica con 100 ciclos en una
ventana de potencial entre 0 y 1.7 V vs NHE en medio acido. El material fue
preparado a través de una mezcla mecanica de soporte 80 % y 20% de negro
de Pt (PYATO). Con fines comparativos, se realizé el mismo procedimiento con
Carbon Vulcan XC-72, P/C. Los resultados se desglosan en el siguiente
parrafo.

Las figuras 6a y 6b muestran respectivamente los perfiles
voltamperomeétricos en medios acidos para 1) Pt/C y 2) PYATO a) antes y b)
después de la prueba de estabilidad. En ambos casos, se muestra la respuesta
electroquimica tipica del platino. Los picos observados se relacié)nan
claramente con la adsorcién y desorcién del hidrégeno, asi como con la
formacién y la reduccién de 6xidos de platino. Al examinar el comportamiento
del ATO de la presente invencion, como soporte, no se encontrd ningn cambio
apreciable en la forma del voltamperograma ni antes ni después de la prueba
de estabilidad. Por el contrario, cuando se utiliza Carb6n Vulcan como el
soporte, existe un claro cambio en la forma del perfil, el cual consistido en un
aumento dramatico en la capacitancia de la regién de doble capa ademas de la

aparicién de dos picos de redox a 0.5 Vy 0.6 V. Ambos fenébmenos estan

12



relacionados con la oxidacién del Carbén Vulcan que a su vez se asocia con la
aparicion de las quinonas e hidroquinonas en medio acido®. Con base en estos
datos, se concluyé que el ATO es un soporte confiable para su uso en un gran
- numero de aplicaciones electroquimicas y que funciona mejor que el carbén o
algiin otro material metalico desarrollado hasta ahora. Se expone
respetuosamente que este comportamiento es debido a las propiedades
obtenidas mediante nuestra sintesis para su uso como soporte electroquimico,

y que no se ha realizado antes.
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REIVINDICACIONES

1. Soporte electroquimico ATO basado en dioxido de estafio
dopado con antimonio que muestra patrones de difraccion de picos mas
intensos en 26 = 28° y 26 = 34°, en el plano preferencial (110)y (10 1),

-2 El soporte electroquimico ATO de conformidad con la
reivindicacién 1, caracterizado porque tiene un tamafio medio de cristal
estimado a partir de la de los picos principales (1 1 0) utilizando la ecuacion de
Debye-Scherrer de 5-6 nm.

| 3. El soporte electroquimico ATO de conformidad con la
reivindicacion 1, caracterizado porque su area superfficial especifica, volumen
total de poro y diametro de poro, estimados mediante el método BET, son
216.73 m?g'; 0.276 cm3g™! y 6.53nm respectivamente.

4. El soporte electroquimico ATO de conformidad con la
reivindicacién 1, caracterizado porque tiene una estructura mesoporosa, un
D110 de 3.37 A y una conductividad eléctrica de 0.2022 Scm™'.

5. Un método para fabricar el soporte electroquimico ATO de
la reivindicacién 1, caracterizado porque comprende las etapas de:

a) Preparar solucién precursora mezclando ter-butéxido ‘de

estafio (IV), etanol anhidro, acido nitrico, dodecilamina, agua
destilada y etéxido de aluminio (lll);

b) Agitar magnéticamente la mezcla durante al menos 30

minutos; |

c) Agregar acido nitrico y un surfactante;
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d)

9)

h)

)

Agitar nuevamente de forma vigorosa hasta lograr hidrélisis y
condensacion;

Mantener a temperatura ambiente durante un dia;

Filtrar y lavar con agua desionizada a aproximadamente 80°C;

Secar el filtrado y triturar;

T.ratar térmicamente el polvo iniciando calentamiento de
temperatura ambiente  hasta una temperatura de
aproximadamente 110°C con una velocidad de calentamiento
de aproximadamente 2°Cmin-!, durante aproximadamente 18h.
Elevar-témperatura hasta aproxihadamente 550°C durante 12

horas a una velocidad aproximada de 1.5°C min™.
Dejar enfriar en el horno o enfriar en ambiente de temperatura

controlada hasta temperatura ambiente.
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RESUMEN

Se prepara soporte de SnO2 dopado con Sb(ATO) por el método
sol-gel en presencia de dodecilamina como surfactante. El polvo sintetizado
presenta la mayor superficie especifica hasta ahora reportada (216.7 m?g-') con
alta conductividad eléctrica (0.202 S cm")'comparable con la del soporte
Carb6on Vulcan XC-72. La prueba de estabilidad realizada por medio de
voltamperometria ciclica en medio acido (100 ciclos entre 0 a 1.7 V vs NHE)
demuestra que el soporte ATO mantiene de forma importante su estabilidad y el
desempenio del electrocatalizador probado, si se compara con Vulcan XC-72. El

material ATO es un soporte que se puede utilizar en procesos electroquimicos

en los cuales no es conveniente el uso de Carbén Vulcan como soporte.

19




1/5

FIG. 1




Intensidad/ a.u.

2/5

o
ol
-
-
- J
o~
Q -4
e o
A o
(o= ]
]
u UU'MWJJ‘\A«_
20 40 60 80 100
26/grado

FIG. 2




Volumen de poro (cm3g™')

Volumen de poro (cm3g)

3/5

60

50

40

30

20

10

350 |

300

250

150

50

200

100

Presion relativa (PPo)

FIG. 4b

a)
U/D/&/"M =
0:0 012 0:4 0:6 0:8 I:O
Presion relativa (PPo')
FIG. 4a
b)
0:0 0:2 014 0:6 0i8 liO




4/5

cipav
nanulech Meany

GMAV Sm @S 7D &5 K0 LS 19

manotech Moxico

Diametro nm

FIGS. 5a-56d




-2

Current Density / mA cm

0.10

5/5

v T T T T
1)
0.05 e
0.00 - s
-0.05 4
-0.10 | a) -
—b)
-0.15 1 1 1 ! L 1
0.0 0.2 04 0.6 08 1.0 1.2 1.4
Potential / V vs NHE
FIG. 6a
0.10 : r T
2)

’-'E 0.05 |- e

)

<

E

~ 000 g

2

g

a 005 g

g

E £.10

o a)

b)
.15 ) : L L A L
00 02 04 06 08 10 1.2 14

Potential / V vs NHE

FIG. 6b



	Bibliographic_Data
	Drawings
	Description
	Claims

