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Prefacio 

El Laboratorio Central de Ciencia de Superficies y el Centro de Investigaciones en Catálisis 

tuvieron la oportunidad de organizar y realizar la Primera Escuela Iberoamericana de 

Espectroscopía de fotoelectrones emitidos por Rayos-X (XPS, por sus siglas del inglés X-

Ray Photoelectron Spectroscopy) del 11 al 15 de agosto de 2025, en las instalaciones del 

Parque Tecnológico Guatiguará de la Universidad Industrial de Santander. El evento contó 

con la participación de la Dra. Patricia Concepción Heydorn, Instituto de Tecnología Química 

(ITQ) de Valencia, España, y del Profesor Jorge Noé Díaz del Centro de Nanociencias y 

Nanotecnología de la Universidad Autónoma de México, México. La Escuela tuvo por 

propósito la formación de estudiantes de pregrado y posgrado, investigadores y otros 

profesionales interesados en el XPS y sus aplicaciones diversas en el estudio de la superficie 

de materiales sólidos aplicados a diferentes industrias; catálisis, adsorbentes, polímeros, 

películas delgadas, entre otras. 

El conocimiento de los fundamentos y aspectos prácticos de la técnica XPS son 

fundamentales para explorar y abordar el análisis químico de superficies a partir de lo que 

puede denominarse: espectroscopía de electrones para análisis químico; ESCA, del inglés 

Electron Spectroscopy for Chemical Analysis. De manera general, los fenómenos naturales 

y los procesos industriales involucran la interacción entre fases de propiedades diversas que 

interactúan mediante la constitución de interfases; regiones del espacio donde coexisten 

especies químicas pertenecientes a ambas fases. El conocimiento y posterior visualización 

de métodos de diseño de procesos y materiales que involucren tales interfaces demanda 

entonces una comprensión y apropiación de conceptos fisicoquímicos y métricas pertinentes 

para los propósitos antes mencionados. 

El XPS es una técnica basada en el aprovechamiento del efecto fotoeléctrico; por cuya 

comprensión y modelamiento matemático le fue concedido a Albert Einstein el premio Nobel 

de Física. Cuando la superficie de un material se expone a una fuente de energía lumínica, 

los fotones excitan electrones de los átomos que la constituyen y estos pueden someterse a 

análisis que correlacionan su energía cinética con el estado electrónico de los mismos en los 

niveles de energía atómicos de los elementos de los cuáles provienen. 

Aunque la realización de un experimento XPS se ha vuelto relativamente sencilla, tanto la 

técnica como el equipamiento que se requieren para llevarlo a cabo son de una complejidad 

elevada al punto que se requiere desarrollar una experticia técnica y científica durante años. 

Además, una vez realizado el experimento, el investigador requiere adicionalmente 

desarrollar habilidades analíticas y críticas para tratar matemáticamente sus datos con sentido 

químico, evitando así caer en trampas lógicas y precipitarse a sacar conclusiones que, aunque 

muchas veces compartidas masivamente entre la comunidad científica no versada en los 

detalles científicos del análisis de datos XPS, carecen de sentido físico y químico. 



 

 

Dentro del contexto mencionado, la Escuela Iberoamericana de XPS se ha propuesto 

fortalecer la formación de la comunidad Iberoamericana tanto en la técnica como en el juicio 

crítico de la calidad de los datos XPS y de la pertinencia y tino de la interpretación que se le 

da a mismos. De esta manera, se busca aportar al avance en ciencia de superficies de la región 

y propender por extender las mejores prácticas científico – técnicas de los investigadores a 

la vez que se les provee de ejemplos que buscan no solo estimular el pensamiento científico 

sino despertar su curiosidad, plantear preguntas relevantes e inspirar ideas, proyectos y 

colaboraciones que fortalezcan y consoliden nuestros procesos de investigación. 

Víctor Gabriel Baldovino Medrano 
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PRIMERA PARTE: 
FUNDAMENTOS 

Dr. Víctor Gabriel Baldovino Medrano 



 

 

Superficies: definición y papel en la vida 

 
Importancia de la ciencia de superficies para entender la vida de un material 

Cada nivel de caracterización de un material revela un aspecto de la vida de este. 

 
Nota. Adaptado de “Influence of Graphite as a Shaping Agent of Bi Molybdate Powders 

on Their Mechanical, Physicochemical, and Catalytic Properties”, por Víctor G. 

Baldovino-Medrano et al.,2011, Industrial and Engineering Chemistry Research, 50, 5467; 

y de “Synergetic Behavior of TiO2-Supported Pd(z)Pt(1−z) Catalysts in the Green 

Synthesis of Methyl Formate”, V.G. Baldovino-Medrano et al., 2016, ChemCatChem, 8(6), 

1157-116. 

 



 

 

Las superficies cuentan historias 

Osborne Reynolds sobre cómo se distinguen aguas “mansas” –flujo laminar- de “aguas 

turbulentas” –flujo turbulento-. 

 
Nota. Adaptado de “An experimental investigation of the circumstances which determine 

whether the motion of water shall be direct or sinuous, and of the law of resistance in 

parallel channels”, O. Reynolds, 1883, Phil Trans Roy Soc London, 174, 935-982; y de 

“Einflub grober Zähigkeit bei Strömung um Zylinder “, F. Homann, 1936, Forschung auf 

dem Gebiet des Ingenieurwesens A, 7, 1-10. 

“Descubrió que el agua moja” 

Usualmente, se da por sentado que el agua moja todo lo que toca. Esto no es cierto y está 

determinado por la interacción superficial del agua (u otro fluido) con la superficie del 

material que toca. 

 
Nota. Adaptado de “Contact Angle and Wetting Properties”, Y. Yuan, T. Randall Lee, 2013, 

en Springer Series in Surface Sciences, G. Bracco y B Holst (Eds), Springer Vol. 51. 

 
 
 



 

 

Fundamentos de la espectroscopía de fotoelectrones emitidos por rayos-X 

 

“Mauricio Babilonia estaba siempre en el público de los conciertos, en el cine, en la misa 

mayor, y ella no necesitaba verlo para descubrirlo, porque se lo indicaban las mariposas.” 

 

Figura 1 

The glasswing butterfly and its scales. 

 

 
Nota. Tomado de Nat comm, R.H. Siddique, 

G. Gomard & H. Hölscher, 2015, 6, 6909. 

 
 

 

(a) Photo of a glasswing butterfly (Greta oto). 

Its wings feature three regions—transparent, 

dark brown and white. (b) The SEM image 

of the transparent region reveals that this 

part of the wing is covered with ~ 2 mm thick 

and ~ 40 mm long bristles or microhairs. 

The areas between these microhairs are 

covered with nanopillars that are analysed in 

detail in Fig. 2. Scales found in the brown (c) 

and white regions (d) look quite similar at 

first sight but the brown scales have 

membranes between their ridges, while the 

white ones do not (see corresponding insets).  

The length of the scale bars in the insets is (b) 

4 mm and (c,d) 1 mm. 

 

“Las mariposas amarillas invadían la casa desde el atardecer.” 

 

 
Nota. Tomado de Long-term durability of superhydrophobic properties of butterfly wing scales 

after continuous contact with water, Z Han, et al., 2017, Colloids and Surfaces A: Physicochem. 

Eng. Aspects, 518, 139–144. 

 

“The surfaces micro-/nanostructures of both sides of butterfly wing scales. (a) Front side shows 

light blue. (b) There are two layers of scales on the front side. (c) There are many little ridges on 



 

 

the upper scales of the front side. (d) The back side of butterfly wing shows a gray-black color. (e) 

There is only one layer of scales on the back side of butterfly. Notably, there are some small  

hairs on and between the scales. (f) Numerous little directed hairs form the grooves surrounded 

the big hair. The presence of the nanostructured hairs maybe play a key role of the long-term 

durability of superhydrophobic properties of the back side of butterfly wing scales under 

continuous contact with water. 

 

Figura 2 

Mediciones de ángulo de contacto estático usando agua. 

 

 

 

 

 

 

“The process of transition from 

superhydrophobicity to 

superhydrophilicity of the front side of the 

butterfly wing. (a) Schematic 

representation of 3D structures of the front 

side. (b)-(d) the three processes are non-

wetting, partially-wetting and completely-

wetting, respectively.” 

 

 

Nota. Tomado de Long-term durability of superhydrophobic properties of butterfly wing scales 

after continuous contact with water, Z Han, et al., 2017 Colloids and Surfaces A: Physicochem. 

Eng. Aspects, 518, 139–144. 

 

La superficie es el lugar donde la materia interactúa con el medio que la rodea. Esto define 

su destino. 

 



 

 

 

Evolución histórica del estudio de superficies 

 

 
 

Nota. Adaptado de Introduction to Surface Chemistry and Catalysis, G.A. Somorjai, 1995, Wiley. 

Superficies y el resto 

Tipos de información provista por el análisis químico. 



 

 

 

Las ondas electromagnéticas 

El espectro electromagnético y la exploración de la materia. 

 

 
 
Las espectroscopías del tipo XPS usan radiación capaz de sondear el átomo 

Técnicas de análisis químico de superficies 

Resolución Analítica vs Límite de Detección 



 

 

 
Nota. Adaptado de Analytical resolution versus detection limit por Taiwan trade 

(https://www.taiwantrade.com/product/eag-analytical-resolution-versus-detection-limit-

577869.html#) 

Técnicas de análisis químico de superficies 

 



 

 

XPS: Historia y evolución 

Evolución Histórica 

 
Nota. Adaptado de X-ray & Photoelectron & Spectroscopy por Scopus. 

  

XPS: Historia y evolución 

Evolución de los conceptos físicos relevantes para XPS 

 
*A: átomo; i: nivel energético; X: compuesto 

Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 

 

 

 



 

 

Desarrollo de la técnica 

 
Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 

XPS: Historia y evolución 

 
Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 



 

 

XPS: Esencia de la técnica 

 
Nota. Adaptado de XPS Instrumentation por CasaXPS 

(http://http://www.casaxps.com/help_manual/XPSInformation/XPSInstr.htm) 

 

XPS: Esencia de la técnica 

Montaje experimental 

 

Nota. Adaptado de 40Ar/39Ar geochronology at the Instituto de Geociências, USP: 

instrumentation, analytical procedures, and calibration por SciELO Brasil 

(http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0001-37652002000200008&script=sci_arttext) 

 



 

 

▪ Eliminar los gases adsorbidos de la muestra 

▪ Aumentar la trayectoria libre media de electrones, iones y fotones 

Generalidades del proceso de fotoemisión 

 

 
 

XPS: Esencia de la técnica 

Generalidades del proceso de fotoemisión 

 
Nota. Tomado de http://web.nchu.edu.tw/pweb/users/splin/lesson/9600.pdf 



 

 

 

Área de detección (Spot de la muestra) 

 
Nota. Tomado de http://web.nchu.edu.tw/pweb/users/splin/lesson/9600.pdf 

 

XPS: Esencia de la técnica 

Origen de la información en XPS 

 
a Electrones que contribuyen a los picos: sin pérdida de energía. 

b Electrones que contribuyen al bakcground: pérdida de energía. 

c Electrones no expulsados del sólido. 



 

 

 

Elementos detectados 
 

Solamente H y He no pueden ser detectados: 

Muy bajas secciones transversales fotoeléctricas (s) 
 

 
Nota. Adaptado de Propiedades tabla periódica de Ptable 

(https://www.ptable.com/?lang=en#Orbital) 

XPS: Esencia de la técnica 

Información contenida en un espectro general 

 



 

 

Información contenida en un espectro de alta resolución: menor energía de paso. 

 
Nota. Adaptado de “Synergetic Behavior of TiO2-Supported Pd(z)Pt(1−z) Catalysts in the Green 

Synthesis of Methyl Formate”, V.G. Baldovino-Medrano et al., 2026, ChemCatChem, 8(6), 1157-

116. 

XPS: Esencia de la técnica 

Información contenida en un espectro de alta resolución: menor energía de paso. 

 
Nota. Adaptado de “Synergetic Behavior of TiO2-Supported Pd(z)Pt(1−z) Catalysts in the Green 

Synthesis of Methyl Formate”, V.G. Baldovino-Medrano et al., 2016, ChemCatChem, 8(6), 1157-

116. 

 

 



 

 

XPS: Esencia de la técnica 

ISS (LEIS) y ToF-SIMS: Principios generales 

 
Nota. Adaptado de “Surface composition analysis by low-energy ion scattering”, H.H. 

Brongersma et al., 2007, Surface Science Reports 62 63–109 

XPS: Esencia de la técnica 

ISS (LEIS) y ToF-SIMS: Principios generales 

 



 

 

Elementos del proceso de emisión 

 

Elementos del proceso de emisión 

 



 

 

Elementos de un espectro 

Elementos de un espectro: escalas de medición 

 

Elementos de un espectro: señales obtenidas 

 

Nota. Crédito: J. Rodríguez Pereira 



 

 

Elementos de un espectro: la banda de valencia 

 

Elementos de un espectro: el fondo (background) 

 

Nota. Adaptado de “Why the Signal-to-Noise (S/N) Ration in X-ray Photoelectron Spectroscopy 

(XPS) Generally Decreases as Binding Energy Increases”, T.G. Avval et al., 2019, Vacc. Technol. 

& Coat, (aug.), 33–35. 

 



 

 

Elementos de un espectro: los picos XPS 

Modelo atómico de Bohr 

 
Elementos de un espectro: los picos XPS 

Ejemplo: titanio 

 



 

 

Espectro general de lámina de titanio: notar el orden de aparición de los picos à Los electrones de 

las capas más externas tienen mayor energía cinética 

Efecto del número atómico sobre la energía de enlace 

 
Curvas teóricas para describir la relación entre número atómico, los niveles de energía y la 

energía de enlace. 

Elementos de un espectro: los picos XPS 

Efecto del número atómico sobre la energía de enlace 

 



 

 

Notar que el desplazamiento de las señales de los niveles 2s y 2p sigue el número atómico del 

elemento 

Elementos del espectro 

Desplazamiento por efecto del estado químico 

 

Desplazamientos para algunos elementos en función del estado de oxidación 

Elementos de un espectro: los picos XPS 

 



 

 

Análisis de muestra con platino después de diferentes tratamientos térmicos bajo atmósferas 

gaseosas diversas. 

Elementos de un espectro: resolución 

 

FWHM : full width at half maximum (ancho a la altura media del pico) 

Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 
 

 

Altura de picos normalizada 

Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 

 



 

 

 
Nota. Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 

Elementos de un espectro: resolución 

 

Nota. Fuente Kratos Axis Ultra. 

 



 

 

Análisis de picos XPS: desapareamiento de señales 

Desapareamiento Spin-Orbital (Spin-Orbit Splitting) 

 

Análisis de picos XPS: desapareamiento de señales 

 



 

 

Principios de cuantificación 

 

✓ La intensidad de la señal XPS disminuye al aumentar el nivel, siendo la banda de 

valencia la más débil. 

Principios de cuantificación 

 

 

 



 

 

Principios de cuantificación 

Contribución de una capa de espesor dz a profundidad z 

 

Fuente Prof. P Rouxhet & M. Genet. 

 

 

Principios de cuantificación 

Contribución de una capa de espesor dz a profundidad z 

 

 



 

 

Señales Auger 

Detalles de la emisión de electrones Auger 

 

Señales Auger 

Electrones Auger y la fuente de radiación 

 



 

 

Señales por pérdidas inelásticas 

 

Señales por pérdidas inelásticas 

✓ Superposición de picos 

 

Nota. Adaptado de “Synergetic Behavior of TiO2-Supported Pd(z)Pt(1−z) Catalysts in the Green 

Synthesis of Methyl Formate”, V.G. Baldovino-Medrano et al., 2016, ChemCatChem, 8(6), 1157-

116. 



 

 

Efectos “indeseables” 

✓ Efectos de carga 

 

Efectos “indeseables” 

✓ Efectos de carga problemáticos 

 

 

 



 

 

✓ Efectos de carga controlados 

 

El FG induce un efecto de carga controlado sobre la muestra. 
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Segunda Parte: ESCA (Electron Spectroscopy for Chemical Analysis)  

SEGUNDA PARTE:  

Dr. Víctor Gabriel Baldovino Medrano 

ESCA 
(Electron Spectroscopy for Chemical Analysis) 



 

 

¿Qué es hacer ESCA? 

“Chemical analysis is usually understood as the identification and quantification of 

constituents in terms of elements, chemical functions, and molecules. However, the 

proper characterization of many systems of practical concern, e.g., materials and biosystems, 

requires information at other levels. A ceramic is indeed not a mere mixture of SiO2, Al2O3, 

K2O, etc; a polymer material is not a random accumulation of macromolecules; a living cell 

is not a mere mixture of carbohydrates, proteins, and lipids. Understanding the properties of 

materials and biosystems requires the knowledge of the spatial distribution of their 

constituents. For materials of moderate complexity, this involves the nature, the amount, and 

the distribution of solid phases.” 

Nota. Tomado de “XPS Analysis of Biosystems and Biomaterials in Medical applications 

of Colloids (Ed.: E. Matijevic)”, Paul Rouxhet, et al., 2008, Springer Science + Business 

media, LLC, New York, pp. 177–307. 

ESCA vs XPS 

 

 

  



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

 

 

  



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

 

 

 

  



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

 

 



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

 

 
 



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

  



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Prácticas para nutrir un escepticismo saludable y hacer ESCA 

 

Nota. Tomado de “Synergetic Behavior of TiO2-Supported Pd(z)Pt(1−z) Catalysts in the 

Green Synthesis of Methyl Formate”, V.G. Baldovino-Medrano et al., 2016, 

ChemCatChem, 8(6), 1157-116. 

Primeros pasos: 

✓ Informarse. 

Ejemplo: Energías de enlace de especies químicas de carbono, oxígeno y nitrógeno* 

 
Nota. Tomado de “XPS analysis of biosystems and biomaterials in Medical Applications of 

Colloids (E.Matijevic, ed.)”, Genet M.J., Dupont-Gillain C;C., Rouxhet P.G., 2008 Springer, 

Ch. 5, 177-307. 



 

 

Cuantificación elemental y especiación química 

Análisis de datos con sentido químico 

 

 

 

 

  



 

 

Caso I: Análisis de TiO2 

Historia de las muestras 

TiO2 comercial, marca Degussa, tipo P-25 –la muestra se sacó de un tarro que estaba por ahí 

en el laboratorio antiguo del CICAT. 

Espectro general 

Grabado con Al Ka operada a 200 W, energía de paso = 100 eV, pasos de energía = 1.000 eV, 

área analizada ~ 2×2, presión en la cámara de análisis ~1×10-7 Pa; Flood Gun operado a 58 

mA y 2 eV. Equipo: Plataforma Acenteno-XPS/ISS/UPS, UIS. 

 
Nota. Adaptado de “X-Ray photoelectron spectroscopy (XPS): principles and application 

for the análisis of photoactive materials”, P. Simon, V.G. Baldovino-Medrano, R. 

Wojcieszak, 2021, Springer Handbook of Inorganic Photochemistry, D. Bahnemann & 

A.O.T. Patrocinio (Eds), Springer Handbooks, Berlin. 

 

Picos XPS y configuración electrónica 

 



 

 

Nota. Adaptado de Valence band electrons can also fill core holes or be emitted during 

KVV-type transitions por Wikipedia 

(https://en.wikipedia.org/wiki/Auger_electron_spectroscopy) y Diagramme orbital du 

carbone (C), configuration électronique et électrons de valence por Top Blogtenz 

(https://topblogtenz.com/carbon-orbital-diagram-electron-configuration-and-valence-

electron/) 

Espectros de alta resolución para el titanio 

Grabados con Al Ka operada a 100 W, energía de paso = 15 eV, pasos de energía = 0.050 eV, 

área analizada ~ 2×2, presión en la cámara de análisis ~1×10-7 Pa; No se usó Flood Gun. 

Equipo: Plataforma Acenteno-XPS/ISS/UPS, UIS. 

 
  

https://en.wikipedia.org/wiki/Auger_electron_spectroscopy
https://topblogtenz.com/carbon-orbital-diagram-electron-configuration-and-valence-electron/
https://topblogtenz.com/carbon-orbital-diagram-electron-configuration-and-valence-electron/


 

 

Caso I: Análisis de TiO2 

Análisis de la región Ti 2p 

 
 

Espectros de alta resolución para el oxígeno 

Grabados con Al Ka operada: a) 100 W y Epaso = 15 eV; b) 100 W y Epaso = 30 eV; c) 100 W 

y Epaso = 16 eV; d) 200 W y Epaso = 60 eV. (a-c) No hubo FG y d) FG = 58 mA y 2 eV. Para 

todos: pasos de energía = 0.050 eV, área analizada ~ 2×2, presión en la cámara de análisis 

~1×10-7 Pa; Eje-y: conteos normalizados dividiendo por el número máximo de “cuentas” 

registrado para los cuatro espectros. Equipo: Plataforma Acenteno-XPS/ISS/UPS, UIS. 

 
  



 

 

Caso I: Análisis de TiO2 

Análisis de la región Ti 2p: escogencia del modelo para simular el fondo del espectro 

 
 

Descomposición y comparación de los espectros de alta resolución 

 
Caso I: Análisis de TiO2 



 

 

Cuantificación con sentido químico 

 
 

 

 
 



 

 

Tercera parte: Instrumentación 

 

 

 

  

TERCERA PARTE:  
INSTRUMENTACIÓN 

Ing. Sergio Andrés Rincón Ortiz 



 

 

Espectroscopia fotoelectronica de rayos X – XPS 

 

 
 

 

¡Cosas para tener en cuenta! 

 

 

 

 



 

 

¿Qué es el vacío? 

 
 

 

Clasificación del vacío 

 
  



 

 

El camino medio libre 

El camino libre medio es la distancia promedio que puede viajar una molécula de gas antes 

de chocar con otra molécula y está determinado por: 

• Tamaño de molécula (2r)  

• Presión (p) 

• Temperatura (T) 

 
 

Introducción al vacío 

 

 



 

 

Tecnología de vacío 

1) Sistemas de bombeo primario: bombas mecánicas que disminuyen la presión de la 

presión atmosférica a presiones cercanas al vacío ultra alto (10‐6‐10‐8 mbar). 

• Bombas gruesas (presión atmosférica hasta 10‐3 mbar): bombas de membrana, 

bombas rotativas, bombas scroll 

• Bombas Turbomoleculares (desde el mbar hasta unos 10‐9 mbar) 

2) Sistemas de bombeo UHV: bombas que trabajan a baja presión y que, gracias a su 

eficiencia, permiten alcanzar/mejorar el ultra alto vacío (10‐6‐10‐11 mbar). 

• Bombas Iónicas (de 10‐6 mbar a 10‐11 mbar) 

• Bomba de sublimación de titanio 

Bomba scroll seca 

 

 

  



 

 

Bombas turbomoleculares – HiPace   

 

Se utiliza una bomba turbomolecular para obtener y mantener un alto vacío. 

Estas bombas funcionan según el principio que implica que a las moléculas en fase gas se les 

puede dar impulso en la dirección deseada mediante colisiones repetidas con una superficie 

sólida en movimiento. 

Un rotor de ventilador que gira rápidamente (50000-100000 rpm) “golpea” las moléculas de 

gas desde la entrada de la bomba hacia el escape para crear o mantener vacío. 

Bombas de iones (Ion Pump) 

 

 



 

 

Interior de una bomba de iones (Ion Pump) 

 

Bombas de titanio sublimado 

 

 



 

 

Válvula de gaveta 

 

 

Preparación de la muestra 

 

 



 

 

Preparación de la muestra – Prensa hidráulica 

 

Preparación de la muestra: esquema 

 

Preparación de la muestra: Glovebox 

 



 

 

Fuente de rayos X – XR50 

 

 

 

 

Nota. Adaptado de “Monochromatized Ag L X-rays as a source for higher energy XPS”, 

K. Yates, R. H. West, 1983, Surf and Int Anal 5 (1983) 133 – 138. 

 

  



 

 

Monocromador plataforma XPS – SurfLab 

 

 

 



 

 

Ánodos de rayos X plataforma XPS - SurfLab 

 

 

 

Efecto de la monocromatización 

 

C 1s de Polietilenotereftalato  - PET 

 

La monocromatización reduce el ancho de la señal Ka1,2, y la contribución K a2 es 

drásticamente reducida 

 



 

 

Efecto de la monocromatización 

 

Gráfica normalizada – Experimento-SurfLab UIS 

Analizador PHOIBOS plataforma XPS - SurfLab 

 

 

CasaXPS (This string can be edited in CasaXPS.DEF/PrintFootNote.txt) [CasaXP1]
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Satélites debidos a la fuente 

 

 

Perfiles de profundidad 

 

 

 

 



 

 

Perfiles de profundidad con erosión de gases nobles 

 

 

 

OJO: Decapado máximo 1 µm 

 

 

Factores que afectan un perfil de profundidad 

 

 

  



 

 

Perfiles de profundidad no destructivos 

 

 

Utilidades de los perfiles de profundidad 

 

 

 



 

 

Efecto de carga 

 

 

¿Para qué sirve un espectro con efecto de carga? 

 



 

 

Parámetros de adquisición 

❖ Paso:0.05 

❖ Energía de paso: 20 eV 

❖ Número de Scans: Mejorar relación señal ruido 

❖ Parámetros de operación del Flood Gun 

¡De un buen espectro depende la correcta interpretación de los datos! 

¿Qué hay en el laboratorio SurfLab? 

 

Otras formas de análisis de la muestra 

 



 

 

Preparación de la muestra – HPC 

 

 

 

 

 

  



 

 

Nuestra plataforma XPS/ISS/UPS/A.Centeno  

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Cuarta parte: Caracterización de superficie en materiales catalíticos para diversas 

aplicaciones 

 

CUARTA PARTE: 

Caracterización de superficie en 
materiales catalíticos para 

diversas aplicaciones 

Dr. Jorge Noé Díaz de León 



 

 

Situación del mercado 

 

Nota. Adaptado de Refinery Catalysts report por Markets and Markets, 2019. 

 

Nota. Adaptado de Refinery Catalysts report por Markets and Markets, 2019. 

 



 

 

 

Nota. Adaptado de Refinery Catalysts report por Markets and Markets, 2019. 

 

Nota. Adaptado de Distillate Hydrotreating Catalysts por Shell 

(https://www.shell.com/business-customers/catalysts-technologies/catalysts/refining-

catalysts/distillate-hydrotreating.html), Hydroprocessing catalysts por Albemarle 

(https://www.albemarle.com/businesses/catalysts/hydroprocessing-

catalysts/hydrotreating/nebula) y Catalyts licensing celestia brand story video por Exxon 

móvil chemical (https://www.exxonmobilchemical.com/en/library/library-

detail/23055/catalysts_licensing_celestia_brand_story_video_lo_res_en) 

 

https://www.shell.com/business-customers/catalysts-technologies/catalysts/refining-catalysts/distillate-hydrotreating.html
https://www.shell.com/business-customers/catalysts-technologies/catalysts/refining-catalysts/distillate-hydrotreating.html
https://www.albemarle.com/businesses/catalysts/hydroprocessing-catalysts/hydrotreating/nebula
https://www.albemarle.com/businesses/catalysts/hydroprocessing-catalysts/hydrotreating/nebula


 

 

Implementación y desarrollo 

 

Materiales catalíticos 

 

 

 



 

 

 

Nota. Adaptado de “Insight of 1D γ-Al2O3 nanorods decoration by NiWS nano-slabs in 

ultra-deep hydrodesulfurization catalysts”, J.N. Díaz de León, et al., 2015, Journal of 

Catalysis, 321 51–61. 

Hidrodesulfuración 

 



 

 

 

Nota. Adaptado de “Hydrodesulfurization of sulfur refractory compounds: Effect of 

gallium as an additive in NiWS/γ-Al2O3 catalysts”, J.N. Díaz de León, et al., 2012, Journal 

of Molecular Catalysis: Chemical: A, 363–364, 311–321. 

 

Nota. Adaptado de “Hydrodesulfurization of sulfur refractory compounds: Effect of 

gallium as an additive in NiWS/γ-Al2O3 catalysts”, J.N. Díaz de León, et al., 2012, Journal 

of Molecular Catalysis: Chemical: A, 363–364, 311–321. 



 

 

 

Nota. Adaptado de “Hydrodesulfurization of sulfur refractory compounds: Effect of 

gallium as an additive in NiWS/γ-Al2O3 catalysts”, J.N. Díaz de León, et al., 2012, Journal 

of Molecular Catalysis: Chemical: A, 363–364, 311–321. 

 

Nota. Adaptado de “Hydrodesulfurization of sulfur refractory compounds: Effect of 

gallium as an additive in NiWS/γ-Al2O3 catalysts”, J.N. Díaz de León, et al., 2012, Journal 

of Molecular Catalysis: Chemical: A, 363–364, 311–321. 

 



 

 

 

XPS de sulfuros 

 

Nota. Adaptado de “Support effects in NiW hydrodesulfurization catalysts from 

experiments and DFT calculations”, J.N. Díaz de León, et al., 2018, Appl. Catal. B 

Environ., 238, 480-490. 



 

 

 

 

 

Nota. Adaptado de “Support effects in NiW hydrodesulfurization catalysts from 

experiments and DFT calculations”, J.N. Díaz de León, et al., 2018, Appl. Catal. B 

Environ., 238, 480-490. 



 

 

 

Nota. Adaptado de “Single Step and Template-free Synthesis of Dandelion Flower-like 

Core-Shell Architectures of Metal Oxide Microspheres: Influence of Sulfidation on 

Particle Morphology & Hydrodesulfurization Performance”, R. K. Chowdari, et al., 2020, 

Appl Cat. B, 2020, 277,119213. 

 

Nota. Adaptado de “CoNiMo/Al2O3 sulfide catalysts for dibenzothiophene 

hydrodesulfurization: Efect of the addition of low amounts of Nickel”, J. A. Medina 

Cervantes et al., 2020, Mesoporous and Microporous Materials, 2020, 309, 110574 



 

 

 

Nota. Adaptado de “Facile synthesis of platinum and nickel sulfides supported in N-doped 

carbon nanotubes for oxygen reduction reaction”, A. Sigüenza Orozco, et al., 2021, 

Materials Letters, 2021, 293, 129686. 

 

Nota. Adaptado de “HDS Activity of dibenzothiophene using novel unsupported FeMoS 

catalysts prepared by in-situ activation from Iron (III)-impregnated thiomolybdate salts”, 

L. B. Romero-Sanchez, et al., 2021, Kinetics, Reactions and Catalysis, 133, 1027-1044. 



 

 

 

 

Nota. Adaptado de “Template-free, Facile Synthesis of Nickel Promoted Multi-Walled 

MoS2 & Nano-bricks Containing Hierarchical MoS2 Nanotubes from the Bulk NiMo 

Oxide”, R. K. Chowdari, et al., 2021, Appl. Catal. B, 298, 120617. 



 

 

 

Nota. Adaptado de “NiMoS nanocubes for the selective removal of sulfur from 3-methyl-

thiophene”, J.N. Díaz de León, et al., 2023, Appl. Catal A. General, 666, 119411. 
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Palabras Claves: MOFs, UiO-67, dioxo-Mo, XPS 

Introducción 

Los MOFs tipo UiO-67 están compuestos por clústeres de Zr6O4(OH)4 enlazados mediante 

ligandos orgánicos tipo bipiridilo, como el ácido 4,4'-bifenilldicarboxílico (bpdc) o ácido 2,2’-

bipiridina-4,4’-dicarboxilico (bpydc). Esta arquitectura los convierte en materiales altamente 

versátiles debido a su estabilidad química, su gran superficie específica y su estructura ordenada, 

lo que los convierte en excelentes candidatos para aplicaciones catalíticas avanzadas, un ejemplo 

de ello es su eficiencia como soporte de catalizadores fotoactivos, facilitando la transferencia de 

átomos de oxígeno en procesos como la epoxidación selectiva de olefinas, lo que los posiciona 

como promotores clave en síntesis orgánica verde. La incorporación de Ti mediante intercambio 

post-sintético no solo modifica la estructura electrónica del material, sino que también mejora su 

capacidad de activación molecular y amplía su funcionalidad en procesos químicos. Al integrar 

complejos de dioxo-molibdeno, se generan sitios catalíticos activos con alta selectividad para 

reacciones de oxidación, lo que refuerza su potencial en aplicaciones energéticas y 

medioambientales (ver Figura 1). 

El análisis de los MOFs tipo UiO-67 (Zr) mediante 

Espectroscopía de Fotoelectrones emitidos por Rayos X 

(XPS) es fundamental para comprender su estructura 

química y estabilidad. Esta técnica permite evaluar el 

estado de oxidación del Zr y la distribución electrónica en 

la red cristalina, proporcionando información crucial sobre 

su interacción con los ligandos y posibles modificaciones 

estructurales. Además, el XPS permite determinar la 

presencia de defectos y la coordinación del metal, aspectos 

clave para su desempeño en aplicaciones catalítica. Al 

realizar el intercambio post-sintético de Zr por Ti en la 

estructura de la UiO-67, el XPS cobra aún mayor 

relevancia, ya que permite verificar el grado de sustitución 

y los cambios en el entorno químico del Ti. Este análisis es esencial para confirmar la 

incorporación efectiva del nuevo metal y su impacto en la estabilidad de la MOF. Finalmente, al 

anclar complejos de dioxo-molibdeno en los sitios bipiridínicos, el XPS permite identificar la 

interacción del Mo con la estructura, su estado de oxidación y la posible formación de enlaces con 

Figura 1. Estructura de la MOF 
UiO-67 (Zr/Ti)(bpdc:bpydc)Mo 
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los ligandos. Esta caracterización es clave para ajustar el diseño del material y optimizar sus 

propiedades catalíticas y funcionales. 

Este trabajo muestra un estudio innovador, al combinar los diferentes procesos sintéticos en la 

UiO-67. Su impacto radica en la posibilidad de diseñar materiales con propiedades ajustadas para 

maximizar su actividad catalítica, abriendo nuevas puertas en la optimización de reacciones 

químicas y el desarrollo de tecnologías más eficientes y sostenibles. Esta contribución redefine el 

diseño de MOFs, estableciendo una base sólida para aplicaciones avanzadas en catálisis y ciencia 

de materiales 

Materiales y métodos 

Síntesis de MOFs tipo UiO-67 (Zr) (bpdc:bpydc) (Etapa I): Se disuelve ZrCl₄ en agua destilada 

y DMF, calentando a 100 °C con agitación. Luego se agrega ácido fórmico y los ligandos bpdc-

bpydc, formando la estructura deseada con clústeres Zr₆O₄(OH)₄.[1] Intercambio post-sintético 

de Ti por Zr (Etapa II): Se mezcla TiCl₄(THF)₂ y DMF con la MOF en un autoclave de acero 

revestido. Tras ultrasonido y calentamiento a 120 °C durante 6 días, el sólido obtenido se recupera 

por centrifugación y se somete a una serie de lavados para eliminar impurezas.[2] Anclaje del 

complejo de dioxo-Mo a los ligandos bpydc (Etapa III): Se prepara MoO₂Cl₂(THF)₂ bajo 

condiciones controladas sin oxígeno ni agua. Luego, se añade la MOF, se agita por 6 h y se 

recupera el sólido por centrifugación. Finalmente, se lava con acetona y se seca al vacío por 12 

h.[3] 

Resultados y discusión 

El análisis XPS de los MOFs tipo UiO-67 en sus distintas etapas de modificación revela cambios 

significativos en su composición química y estructura electrónica. En la etapa I, los espectros de 

alta resolución muestran la presencia de los elementos clave de la MOF, con picos característicos 

en C 1s, O 1s, Zr 3d y N 1s que confirman la correcta formación del material. Se identifican enlaces 

específicos como C-C, C=C y π–π en los ligandos bpdc y bpydc, así como la coordinación del 

oxígeno con el circonio en los clústeres Zr₆O₄(OH)₄. La configuración electrónica del Zr y los 

enlaces N-C y N=C refuerzan la estabilidad estructural de la MOF en esta primera etapa de síntesis. 

Tras el intercambio post-sintético (etapa II) y la incorporación del complejo de dioxo-molibdeno 

(etapa III), los espectros XPS muestran variaciones clave en los estados químicos y 

desplazamientos de energía de enlace que evidencian modificaciones en la coordinación del metal 

en la estructura. En la etapa II, el intercambio de Zr por Ti provoca ligeros corrimientos en los 

espectros C 1s y O 1s, con la aparición de Ti-O en 458.5 eV, confirmando la sustitución. En la 

etapa III, el espectro de Mo 3d a 233.2 eV corrobora el anclaje exitoso del complejo de Mo, 

mientras que los espectros de C 1s, O 1s, Ti 2p y Zr 3d reflejan estabilidad en la estructura final, 

consolidando la funcionalización de la MOF. Estos cambios destacan la relevancia de XPS como 

herramienta fundamental para evaluar la evolución estructural y electrónica de los materiales en 

cada etapa del proceso. 

Conclusiones 

El análisis XPS de los MOFs tipo UiO-67 ha permitido una caracterización detallada de su 

evolución estructural y electrónica a lo largo de las modificaciones realizadas. La sustitución de 



 

 

Zr por Ti ha revelado cambios significativos en la coordinación del metal, mientras que el anclaje 

del complejo de dioxo-molibdeno ha confirmado la incorporación efectiva de los sitios catalíticos. 

Estos resultados, consolidan el impacto de XPS como herramienta clave para el diseño racional de 

MOFs funcionalizados, abriendo nuevas oportunidades para aplicaciones catalíticas avanzadas y 

optimización de materiales con propiedades ajustadas a procesos específicos 

Referencias 

[1]. Øien, S., Agostini, G., Svelle, S., Borfecchia, E., Lomachenko, K. A., Mino, L., Gallo, E., 

Bordiga, S., Olsbye, U., Lillerud, K. P., & Lamberti, C. (2015). Probing reactive platinum sites in 

uio-67 zirconium metal-organic frameworks. Chemistry of Materials, 27(3), 1042–1056. 

https://doi.org/10.1021/cm504362j.  

[2]. Amador, R. N., Carboni, M., & Meyer, D. (2017). Sorption and photodegradation under visible 

light irradiation of an organic pollutant by a heterogeneous UiO-67-Ru-Ti MOF obtained by post-

synthetic exchange. RSC Advances, 7(1), 195–200. https://doi.org/10.1039/c6ra26552a.  

[3]. Martínez, H., Amaya, Á. A., Páez-Mozo, E. A., & Martínez O., F. (2018). Highly efficient 

epoxidation of Α-pinene with O2 photocatalyzed by dioxoMo(VI) complex anchored on TiO2 

nanotubes. Microporous and Mesoporous Materials, 265, 202–210. 

https://doi.org/10.1016/j.micromeso.2018.02.005. 

  

https://doi.org/10.1021/cm504362j
https://doi.org/10.1039/c6ra26552a
https://doi.org/10.1016/j.micromeso.2018.02.005


 

 

Análisis del efecto de combinaciones de óxidos soportados de níquel y manganeso en la 

oxidación catalítica de hidrocarburos 

Hernando Bottía Ramírez a, *, Fernando Martínez Ortega a, Víctor Gabriel Baldovino 

Medrano a, b  

a Centro de Investigación en Catálisis -CICAT-UIS, b Laboratorio de Ciencia de Superficies – 

SurfLab, a, b Universidad Industrial de Santander, km 2 Vía El Refugio, Sede UIS Guatiguará, 

Piedecuesta (Colombia) 

*Autor de correspondencia: hbottia@gmail.com 
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Introducción 

El uso de hidrocarburos en motores de combustión es una fuente importante de compuestos 

orgánicos volátiles (COVs), entre ellos el benceno, reconocido por su alta toxicidad. Para su 

eliminación en gases de combustión, se ha utilizado la oxidación catalítica, que lo convierte en 

CO2 y H2O. En este proceso, los óxidos de manganeso (MnOX) y níquel (NiOX) destacan por sus 

propiedades rédox y su capacidad para activar oxígeno superficial [1]. No obstante, su síntesis 

requiere controlar variables como el tamaño de partícula, la dispersión y la interacción entre fases 

optimizar su desempeño. Considerando lo anterior, esta tesis investigó el efecto de combinar 

óxidos NiOX–MnOX impregnados en sílice sobre la oxidación total de benceno. 

Materiales y métodos 

Inicialmente, se sintetizaron micropartículas de sílice de 200 nm de diámetro mediante el 

método de Stöber [2], las cuales se emplearon como soporte. Sobre estas, se impregnaron 

secuencialmente óxidos de manganeso y níquel mediante el método de impregnación electrostática 

fuerte [3]. Para lo anterior, la sílice se dispersó en una solución acuosa de nitrato de manganeso. 

Posteriormente, se ajustó el pH de la dispersión a 8,5 con amoniaco en solución acuosa para 

favorecer la impregnación de iones Mn2+. Luego, el sólido se separó por centrifugación, se lavó, 

secó y calcinó a 500 °C durante 24 h para obtener MnOX. Posteriormente, sobre el material 

obtenido, se impregnaron iones Ni2+ utilizando nitrato de níquel, siguiendo el mismo 

procedimiento de impregnación de iones Mn2+. Los materiales fueron caracterizados mediante 

SEM, TEM y XPS, y evaluados a presión atmosférica en la oxidación de benceno empleando un 

microreactor tubular, fluyendo una corriente gaseosa compuesta por 0,5 % molar de benceno y 4,6 

% de oxígeno a una velocidad espacial de 60.000 mL/g·h. La temperatura del reactor se llevó desde 

60°C hasta 500°C en una rampa de temperatura de 2°C/min y luego se mantuvo constante durante 

1 h para evaluar su estabilidad. La concentración de benceno a la salida se determinó por 

espectrometría de masas. Finalmente, los catalizadores gastados fueron caracterizados mediante 

XPS. 

Resultados y discusión 

Los catalizadores obtenidos presentaron Mn en estados Mn3+ y Mn4+, junto con Ni2+ 

estabilizado como Ni(OH)2, según lo evidenciado por XPS. La ausencia del pico por división de 

multipletes y la presencia de picos satélite en ⁓862 y ⁓880 eV indican que no se formó una fase 
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separada de NiO, sino que permaneció como hidróxido superficial. En cuanto al desempeño 

catalítico, los resultados de conversión y estabilidad (Figuras 1 y 2) mostraron que la incorporación 

de Ni2+ mejora la conversión de benceno en comparación con los catalizadores que solo contienen 

MnOX. Esta mejora se relaciona con un mayor contenido superficial de Mn3+ y la formación de 

pares de Lewis Mn3+- O2-, que favorecen la movilidad del oxígeno superficial y, por tanto, el 

proceso de oxidación. 

Sin embargo, la Tabla 1 muestra que tras la reacción se reduce la proporción Mn3+/Mn4+, 

especialmente en los catalizadores con mayor contenido de Ni2+, lo que sugiere una oxidación de 

centros redox activos hacia Mn4+. Esta transformación compromete la capacidad del catalizador 

para activar oxígeno molecular en la superficie. Adicionalmente, la caracterización post-reacción 

reveló, mediante XPS O 1s, una disminución del oxígeno quimisorbido en los catalizadores, 

atribuida a la acumulación de especies carbonáceas parcialmente oxidadas, las cuales bloquean los 

sitios activos. Este fenómeno es consistente con la menor estabilidad observada en los materiales 

con más Ni, ya que dichos depósitos impiden la regeneración de la superficie y reducen la 

disponibilidad de oxígeno reactivo. 

 

Tabla 1. Relación Mn3+/Mn4+ para los catalizadores frescos y gastados 

 

Conclusiones 

En catalizadores de MnOX soportados en SiO2, el desempeño en la oxidación de benceno 

mejora con el contenido de MnOX impregnado, y se incrementa aún más cuando se incorpora Ni. 

Esta mejora se asocia a una mayor disponibilidad de oxígeno estructural, al aumento del contenido 

superficial de especies Mn3+ y a la presencia de oxígeno quimisorbido promovido por el Ni2+, lo 

cual favorece el proceso de oxidación catalítica. La estabilidad catalítica disminuye con el aumento 

del contenido de Ni²⁺, debido a la transformación superficial de Mn³⁺ a Mn⁴⁺ durante la reacción y 

a la acumulación de especies carbonáceas parcialmente oxidadas que bloquean los sitios activos. 

Figura 1. Actividad catalítica en la oxidación de 
benceno 
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Figura 2. Estabilidad catalítica en la oxidación de 
benceno. 
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Catalizador  
Relación Mn+3/Mn+4 

Fresco Gastado  

4%MnOx/SiO2 5,9 4,4 
0,3%NiO/(4%MnOx/SiO2) 3,0 6,8 
0,9%NiO/(4%MnOx/SiO2) 3,7 2,5 
1,2%NiO/(4%MnOx/SiO2) 9,2 3,3 
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Introducción 

El furfural es un bioproducto clave utilizado como plataforma para la producción de 

compuestos químicos con aplicaciones industriales. Su obtención requiere la presencia de sitios 

ácidos de Lewis y Brønsted para que se den las reacciones de isomerización y deshidratación por 

la xilosa. La sinergia entre este tipo de ácidos contribuye a mejorar los rendimientos en la 

producción de furfural [1].  

En este estudio se desarrollaron catalizadores heterogéneos a partir de celulosa obtenida de 

la cascarilla de arroz, incorporandose una sal metalica en la matriz carbonosa junto con la presencia 

de ácido p-toluenosulfónico, orientados para la obtención de furfural. La incorporación de sales en 

los catalizadores permite generar sitios ácidos de Lewis fuertes, facilitando la isomerización hacia 

xilulosa. Su solubilidad en agua favorece una dispersión homogénea sobre el soporte y formación 

de (SnO2) tras calcinación. A diferencia de otros metales, el Sn no presenta actividad redox 

significativa, reduciendo la formación de productos secundarios, sin presentar lixiviación. 

Además, la afinidad con grupos oxigenados de la celulosa mejora la dispersión de los sitios activos, 

resultando en un mayor rendimiento, selectividad y estabilidad catalítica [2]. 

Materiales y métodos 

La síntesis de los catalizadores se realizó disolviendo 4 g de celulosa y 6 g de ácido p-

toluenosulfónico (PTSA) en 30 mL de agua, se añaden 0,0245 mol de sal metálica (SnCl2⋅2H2O), 

se lleva a autoclave a 180°C durante 24 h. El sólido obtenido se lavó hasta pH neutro y se llevó a 

calcinación bajo flujo de N2 a 500°C por 4 horas. La caracterización se realizó por análisis TGA, 

BET, DRX, SEM/TEM, EDS, TPD-NH₃ y XPS. La síntesis de Furfural se realizó en sistema 

bifásico THF:H2O con 4 mmol de xilosa, 0,05 g de catalizador y 0,15 g de sal en reactor par a 

180°C bajo agitación por 2 horas. Las fases acuosa y orgánica se separaron mediante extracción y 

rotaevaporación. El rendimiento del furfural se cuantificó por HPLC.  

Resultados y discusión 

Como se ilustra en la Figura 1a, el análisis TGA muestra una pequeña pérdida de masa del 

19% (Sn500) y 22% (SnPTA500) identificando estabilidad térmica en los catalizadores. La Figura 

1b muestra patrones propios de SnO2, indicando que el estaño está en su estado de oxidación más 

estable. Los espectros Sn3d del análisis XPS mostrado en la figura 1c, identifican la especie Sn4+.  

La ausencia de señales para Sn2+ o Sn0 indica que no se produjo una reducción parcial de 

SnO2 en ninguno de los dos materiales, confirmando así el predominio del estado Sn4+. Esta 
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observación es significativa, ya que verifica que los catalizadores contienen un óxido reconocido 

por su contribución a la acidez de tipo Lewis. La ausencia de SnO y la formación predominante 

de SnO2 durante la calcinación de SnCl2⋅2H2O sobre celulosa a 500 °C en atmósfera de N2 se debe 

a la fácil oxidación térmica del Sn2+ a Sn4+. Aunque el ambiente es nominalmente inerte, residuos 

oxigenados en la celulosa o trazas de oxígeno pueden inducir esta oxidación. Además, SnO es 

menos estable que SnO2 a temperaturas superiores a 400 °C, por lo que la formación de SnO2 es 

termodinámicamente más favorable. La obtención de SnO requiere atmósferas reductoras 

específicas, como or ejemplo el hidrógeno, las cuales no se usaron en este caso [3]. 

La Tabla 1 muestra los datos de acidez, área superficial y porosidad de los catalizadores. 

El catalizador SnPTA500 posee una menor área superficial y mayor tamaño de poros, indicando 

que la presencia de PTSA puede inducir un bloqueo de poros debido a los grupos sulfónicos 

presentes en la superficie [4]. Los catalizadores mostraron tener una acidez fuerte, atribuible a la 

presencia de SnO2 (sitios ácidos de Lewis).  

 

Figura 1. Análisis de (a) TGA; (b) difracción de rayos X (XRD); (c) Espectros XPS Sn3d de los 

catalizadores y (d) Porcentajes de Producción de Furfural y Conversión de Xilosa, obtenidos con 

cada catalizador.  

En la Figura 1d se presentan los rendimientos obtenidos en la producción de furfural. Los 

porcentajes de conversión de xilosa indican una baja selectividad de la reacción, posiblemente 

debido a la formación de productos secundarios que disminuyen el rendimiento del furfural. 

Tabla 2. Desorción de amoníaco programada por temperatura (NH₃-TPD), y propiedades 

texturales de los catalizadores. 

Catalizado

r 

Acidez Total 

(mmol NH3 

g-1) 

Picos de 

Desorción 

(ºC) 

Área 

superficial 

(BET) (m2 g-1) 

Volumen 

de Poro 

(cm3 g-1) 

Tamaño 

medio 

Poros (nm) 

Sn500 0.045 100, 430 112.10 1.26 6.31 

SnPTA500 0.019 100, 560 94.41 1.33 8.81 

 

Conclusiones 

Los análisis térmicos y espectroscópicos confirman la estabilidad de los catalizadores, 

indicando que las condiciones de calcinación favorecen la formación de sitios ácidos de Lewis. La 

incorporación de PTSA modifica la porosidad y disminuye el área superficial, posiblemente por 

bloqueo de poros, pero mantiene una alta acidez. Bajo condiciones de reacción a 180 °C, el 

catalizador alcanzó un rendimiento de furfural del 48%, destacando su eficiencia en la conversión 

de xilosa. 
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Introducción 

Las perovskitas de haluro tridimensionales del tipo APbX3 (A = cation con carga +1, X = 

haluros) son ampliamente estudiadas en optoelectrónica y fotovoltaica por sus prometedoras 

propiedades intrínsecas como alta luminiscencia, emisión estrecha, bandgap modulable y alto 

coeficiente de absorción molar [1]. Sin embargo, la presencia de Pb con toxicidad inherente 

restringe su comercialización y, por tanto, dificulta la fabricación y posterior escalabilidad de 

dispositivos basados en diodos emisores de luz (LEDs, por sus siglas en inglés) y celdas solares 

eficientes [2]. Para superar esta problemática, se ha propuesto sustituir el Pb por Sn, lo que conlleva 

nuevos retos, ya que por lo general los materiales resultantes sufren de graves problemas de 

estabilidad operacional debido a la rápida oxidación de Sn2+ a Sn4+ [3].  

En este sentido, las perovskitas de haluro bidimensionales (2D) del tipo A2SnX4, provistos 

de cationes orgánicos voluminosos en sitios “A” del material, emergen como candidatos 

potenciales, los cuales presentan mejor estabilidad en condiciones de alta humedad y oxígeno que 

sus análogos de Pb, además de restringir la rápida oxidación del Sn [4]. Bajo esta premisa, en este 

trabajo se estudió el efecto de la ingeniería de composición en perovskitas tipo 4-F-PEA2SnX4 

sobre sus propiedades fotofísicas, ambiente químico, y estabilidad bajo condiciones ambientales, 

siendo candidatos adecuados para la fabricación de LEDs eficientes. 

Materiales y métodos 

 Se sintetizaron perovskitas 2D de estaño y 4-fluorofeniletilamonio (4-F-PEA) variando la 

cantidad de haluros correspondientes (4-F-PEA2SnI4, 4-F-PEA2SnBr2I2 y 4-F-PEA2SnBr4) por el 

método hot-injection, donde se mezclaron cantidades de equimolares de 4-fluorofeniletilamina, 

haluros de estaño (SnX2; X = Br, I y combinaciones) en presencia de ácido oleico, a 170 °C, 

deteniendo la reacción en un baño de hielo por 5 s. En este contexto, se obtuvo un precipitado 

luminiscente, el cual fue centrifugado y lavado múltiples veces con hexano. Para la caracterización 

de las propiedades ópticas de los materiales resultantes, se midieron espectros fotoluminiscencia 

(PL, por sus siglas en inglés) a distintas longitudes de onda y tras 24, 48 y 72 h, a través de un 

espectrofotómetro Fluorolog 3-11, Horiba, en el intervalo de 350 – 750 nm.  Además, se 

caracterizaron los materiales mediante espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS) 

mediante el uso de un ESCA-2R, Scienta-Omicron, con Al Kα = 1486.6 eV. 

Resultados y discusión 

Como se muestra en la Figura 1, se obtuvieron espectros de PL de los materiales basados 

en 4-F-PEA2SnX4, en función de la naturaleza del haluro, evidenciando algunas diferencias 

notables. En este sentido, la PL de la perovskita basada en 4-F-PEA2SnI4 es estrecha y mantiene 



 

 

su posición al cambiar la longitud de onda de excitación, mientras que los materiales con bromuro 

presentan un pico de PL ancho el cual varía con la longitud de onda de excitación. Este 

comportamiento indica la presencia de dos tipos de transiciones electrónicas en los materiales, 

descritos como banda a banda (band-to-band) y de excitones autoatrapados (denominado como 

self-trapped exciton) (Figura 1a-a’’) [2]. Este es el motivo por el cual, la perovskita tipo 4-F-

PEA2SnBr4 y 4-PEA2SnBr2I2 genera una luminiscencia de color blanco y color naranja, 

respectivamente, indicando la existencia de ambos modos de transiciones electrónicas al ser 

irradiados bajo luz UV. Por el contrario, la perovskita tipo 4-F-PEA2SnI4 sólo presenta el modo de 

transición band-to-band (Figura 1c). Por otro lado, los materiales presentan una disminución en 

su característica de PL después de 24 h tras su exposición a condiciones ambientales, pero al 

alcanzar un tiempo de 72 h, su intensidad se incrementa. Esto permite proponer que la presencia 

de oxígeno es de vital importancia para mantener la integridad estructural de las perovskitas, 

logrando así ralentizar su degradación y la pérdida de sus propiedades intrínsecas (Figura 1b-b’’). 

Finalmente, mediante XPS, se detectó la presencia de C, N, O, Sn y haluros correspondientes a la 

composición química esperada (Figura 1d), además de caracterizar distintas composiciones de 

haluro en estos fotomateriales. 

 

Figura 1. (a-a’’) PL normalizada a distintas longitudes de onda de excitación, y (b-b’’) a distintos 

tiempos de exposición al ambiente para las perovskitas tipo 4-F-PEA2SnI4, 4-F-PEA2SnBr2I2 y 4-

F-PEA2SnBr4. c) Fotografías de los materiales al ser iluminados con luz UV y d) espectro de 

fotoelectrones emitidos por rayos X sobre los materiales (M1 = 4-F-PEA2SnBr4, M2 = 4-F-

PEA2SnBr0.6I3.4, M3 = 4-F-PEA2SnBrI3, M4 = 4-F-PEA2SnBr2I2, M5= 4-F-PEA2SnI4). 

Conclusiones 

El comportamiento de la PL de las perovskitas basadas en 4-F-PEA2SnX4 presenta una 

fuerte dependencia de la naturaleza del haluro, promoviendo las transiciones electrónicas tipo 

band-to-band en el material en ausencia de bromuro, mientras que, en presencia de esta especie, 

las transiciones tipo self-trapped exciton emergen como mecanismo principal de emisión de luz. 

Finalmente, la presencia de oxígeno juega un rol fundamental en la estabilidad de estos 

fotomateriales, haciendo más lento su deterioro estructural.  
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Introducción 

El incremento continuo de las emisiones de dióxido de carbono (CO2) a la atmósfera ha 

levantado alertas a nivel mundial por su impacto con el calentamiento global. Por ello, diversas 

entidades han alentado el desarrollo de estrategias, donde se encuentra una que considera la 

adsorción de CO2 en materiales sólidos porosos. Los materiales mesoporosos ordenados, como el 

material SBA-15, presentan altas áreas de superficie y canales de poro regulares, que los hacen 

atractivos para la adsorción del CO2. Sin embargo, poseen nulas propiedades básicas. Por ende, la 

incorporación de especies de Zr es una alternativa para proveerle sitios básicos, permitiendo así su 

interacción con la molécula ácida del CO2. Se ha reportado que, para preservar la estructura y 

textura de los materiales de SBA-15, las relaciones Si/Zr deben ajustarse a valores superiores a 10. 

En esta investigación, se sintetizaron una serie de materiales basados en SBA-15 con diferentes 

cargas de Zr variando la relación Si/Zr con el objetivo de estudiar la adsorción de CO2. 

Materiales y métodos 

Se disolvió 8.0000 g de P-123 (Aldrich) en 195 mL de HNO3 1.49 M (65% m/m, Merck) 

y se agitó por 2 h. Luego, se añadió 17 mL de TEOS (98%, Aldrich) gota a gota y se agitó por 6 

h. Después, se añadió 25 mL de H2O o de una solución acuosa de ZrO(NO3)2·xH2O (99%, Aldrich) 

fijando relaciones Si/Zr de 30, 20 y 10, y se agitó por 18 h. La suspensión se trató hidrotermalmente 

a 60 °C por 48 h. Luego, su pH se ajustó a 7.5 con NH3 (25% m/m, Merck) y, se sometió a otro 

tratamiento hidrotermal a 60 °C por 48 h. El sólido se filtró a vacío, se lavó con agua hasta pH 

neutro y con 100 mL de H2O:CH3OH (1:1), se secó a 100 °C por 24 h y se calcinó a 500 °C (2 

°C/min) por 5 h. Se utilizó un equipo ICP-MS Thermo Fisher iCAP RQ para determinar Si y Zr 

en las muestras digeridas en HF:HCl (3:7) en un microondas Milestone por 15 min a 120 °C. Los 

análisis SEM-EDS se efectuaron en un microscopio ETEC Autoscan con un espectrómetro de 

rayos X OXFORD. La fisisorción de N2 a -196 °C se realizó en un Micromeritics Tristar II. Las 

muestras fueron desgasificadas por 3 h a 120 °C. Los difractogramas a ángulos bajos (2θ=1-10°, 

0.01°/s, 15 s/paso) y altos (2θ=5-80°, 0.02°/s, 0.5 s/paso) fueron medidos en un difractómetro 

Bruker-AXS D8-Advance (CuKα, 40 kV y 40 mA). Los análisis XPS se registraron en un 

espectrómetro Kratos Axis Ultra HAS con un analizador hemisférico de Mg Kα (hν=1253.6 eV, 

10 mA, 15 kV). La adsorción CO2 se siguió en una termobalanza SETSYS Evolution. Un flujo de 



 

 

Ar (50 mL/min) pasó en 20 mg de muestra por 60 min a 25 °C. Luego, se elevó a 300 °C (10 

°C/min) por 60 min. Después, se enfrió a 25 °C y se mantuvo por 60 min. Por último, se activó un 

flujo (47 mL/min de Ar y 3 mL/min de CO2) a 25 °C durante 80 min. 

Resultados y discusión 

La Tabla 1 indica que las muestras de Zr-SBA-15 presentaron una relación Si/Zr con una 

tendencia decreciente a medida que aumentó el contenido de Zr, que es consistente con el valor 

nominal. Las isotermas de fisisorción de N2 (Fig. 1(a)) exhibieron comportamientos tipo IV, con 

ciclos de histéresis H1, y parámetros texturales (Tabla 1) típicos de materiales mesoporosos. Por 

su parte, los difractogramas a ángulos bajos revelaron la presencia de los tres picos característicos 

de SBA-15 en todas las muestras (Fig. 1(b)). Los patrones a ángulos convencionales (no 

mostrados) sólo exhibieron un pico ancho centrado en 2θ=23° relacionado con las paredes amorfas 

del SiO2, lo cual también es evidencia de una apropiada dispersión del Zr, tal como lo revela el 

mapeo elemental (Figura 1(c)-(f)). La incorporación del Zr en la estructura mesoporosa de SBA-

15, descrita por los enlaces Si-O-Zr [1], se explica por el desplazamiento a más baja energía de 

ligadura (BE) en el orbital Si 2p (Fig. 1(g)), comparado con el material SBA-15 (Tabla 1), y por 

el componente de mayor energía ubicado a 184.0 eV en el orbital Zr 3d5/2 (Fig. 1(h), Tabla 1). 

Finalmente, la capacidad de adsorción de CO2 (qCO2
, Tabla 1) mostró un incremento paulatino con 

el contenido de Zr incorporado en el material SBA-15 (Fig. 1(i)). 

Tabla 1. Propiedades de composición, texturales y de adsorción de CO2 de los materiales SBA-15 

y Zr-SBA-15. 

Muestra Si/Zra Si/Zrb Si/Zrc SBET 

(m2/g) 

Vporo 

(cm3/

g) 

a0
d BE Si 

2p (eV) 

BE Zr 

3d5/2 (eV) 

𝐪𝐂𝐎𝟐
 

(mg/g

) 

SBA-15 - - - 535 1.4 12.

0 

103.7 - 2.186 

Zr-SBA-15-

30 

33.9 44.0 19.3 596 1.3 11.

7 

103.3 183.2 y 

183.8 

5.859 

Zr-SBA-15-

20 

23.7 25.0 17.4 599 1.2 11.

6 

103.2 183.2 y 

184.0 

6.705 

Zr-SBA-15-

10 

23.1 20.9 12.5 605 1.1 11.

2 

103.4 183.2 y 

184.0 

7.388 

a ICP, b SEM-EDS, c XPS, d Longitud de la celda unidad 

 

  



 

 

  

  

  

   
Figura 1. (a) Isotermas de fisisorción de N2, (b) patrones de DRX a ángulos bajos, (c-f) mapeo 

elemental SEM-EDS, espectro XPS del orbital (g) Si 2p y (h) Zr 3d5/2, e (i) isoterma de adsorción 

de CO2 a 25 °C sobre los materiales. 

Conclusiones 

Las propiedades de composición, estructura, textura y de adsorción mostraron ser sensibles 

a la relación Si/Zr de los materiales. La mayor capacidad de adsorción de CO2 se observó sobre el 

material Zr-SBA-15-10. La basicidad de estos materiales debería ser estudiada mediante técnicas 

como TPD-CO2 y FT-IR-CO2 para correlacionar los sitios básicos con la capacidad de adsorción 

de CO2. 
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Introducción 

En la era cuántica, la enseñanza de la química cuántica y fenómenos fisicoquímicos es 

fundamental para el avance de la ciencia de materiales, catálisis y espectroscopia. Estos conceptos 

permiten descifrar propiedades electrónicas en nanomateriales [1], optimizar mecanismos 

catalíticos [2] e interpretar técnicas espectroscópicas avanzadas. Su integración en la docencia 

prepara a los estudiantes para innovar en tecnologías emergentes, como computación cuántica y 

energías limpias [3]. Una formación rigurosa en estos temas, es clave para abordar desafíos 

globales desde un enfoque molecular, vinculando teoría con aplicaciones prácticas en 

investigación e industria. La divulgación científica precisa y exacta que llegue a la sociedad debe 

involucrar a las escuelas de postgraduados, es por ello que se plantea como objetivo en este trabajo 

desmitificar y hacer accesibles conceptos fundamentales de la química cuántica y la ciencia de 

superficies a estudiantes de bachillerato y pregrado. A través de una aproximación didáctica y 

visual, buscamos explicar el principio de funcionamiento de la Espectroscopia de Fotoelectrones 

de Rayos X (XPS), una técnica analítica avanzada, que a menudo se percibe como compleja. 

Para lo cual se pretende familiarizar a los estudiantes con el concepto de fotoelectrón y el 

efecto fotoeléctrico como base de la interacción luz-materia. Introducir de forma conceptual la 

técnica XPS, explicando cómo permite identificar elementos y sus estados químicos en superficies, 

utilizando una analogía de "huella dactilar atómica". Estimular el interés por las disciplinas STEM 

(Ciencia, Tecnología, Ingeniería y Matemáticas) mediante la presentación de aplicaciones reales 

y futuras de estas tecnologías, incluyendo el uso de machine learning. [5-7]. 

Materiales y métodos 

La metodología usada fue centrada en la comunicación empleando propuestas didácticas y 

el engagement visual, mediante metáforas rigurosas o frases ver (tabla 1 columna 5), adaptando 

conceptos de química cuántica y espectroscopia que suelen ser abordados en niveles universitarios 

[4]. 

Selección de la población de trabajo: (31 estudiantes universitarios de Ciencias exactas 

primer año UdeC), mediante un instructivo diagnostico en test se indago por conceptos clave en 

cuántica requeridos para el entendimiento de espectroscopia XPS, se encontró como un primer 

problema la incapacidad para concebir a los objetos cuánticos (electrones, fotones, orbitales), 

como entidades distintas de los modelos clásicos. No le es fácil pensar en estados cuánticos, los 

estudiantes tienden a reificar conceptos como el electrón o el orbital, atribuyéndoles existencia 
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física independiente y propiedades clásicas como posición, trayectoria o volumen, [4]. Se debe 

llevar al educando a construir una imagen mental, de algo que no se puede percibir directamente 

como lo sería un electron. El cerebro tiene que realizar un procesamiento complejo de información, 

para conectar conceptos abstractos con realidades tangibles, es allí el reto para los docentes. La 

práctica, la exposición a diferentes perspectivas y la reflexión crítica pueden ayudar a superar las 

limitaciones y facilitar este proceso cognitivo. La tabla 1, presenta los principales hallazgos y la 

propuesta didáctica. 

Tabla 1 Dificultades comunes en la apropiación de conceptos del modelo cuántico, propuesta 

didáctica. 

Aspecto del 

modelo 

cuántico 

Dificultad 

registrada en 

estudiantes 

Causa principal 
Propuesta 

didáctica 

Metáfora rigurosa 

o frases  

Función de 

onda (Y) 

Se interpreta como 

una envoltura física 

o nube 

Falta de reflexión 

sobre el significado 

probabilístico 

Explicar que (Y) 

representa un 

estado, no una 

forma física 

Imagina que el 

electrón es como una 

melodía que aún no 

ha sido tocada. 

La función \Psi es la 

partitura: contiene 

toda la información, 

pero no es el sonido. 

Solo cuando 

medimos, la melodía 

se manifiesta.” 

Orbital 

atómico 

(OA) 

Se concibe como 

una “estantería” 

espacial que puede 

estar vacía o llena 

Reificación del 

orbital como objeto 

Enseñar que el 

OA es una 

función 

matemática 

dependiente del 

electrón 

Usa simulaciones 

(como PhET o 

Orbital Viewer) para 

mostrar |Y|^2 como 

densidad de 

probabilidad. 

Movimiento 

del electrón 

Se describe como 

órbita o trayectoria 

circular 

Persistencia del 

modelo de Bohr sin 

crítica 

Contrastar 

explícitamente 

modelos clásicos 

y cuánticos 

“Un estado cuántico 

no es dónde está 

algo, sino cómo 

podría manifestarse 

si lo observamos.” 

Naturaleza 

del 

fotoelectrón 

Se imagina como 

partícula 

preexistente que 

“sale disparada” 

Confusión entre 

estado cuántico y 

objeto clásico 

Representar la 

transición de 

estados y el rol 

de la medición 

 

Espectros 

atómicos 

No se vinculan con 

transiciones entre 

estados 

Desconocimiento del 

principio de 

superposición y 

colapso 

Usar 

visualizaciones 

de evolución de 

estados y 

espectros 

 



 

 

Aspecto del 

modelo 

cuántico 

Dificultad 

registrada en 

estudiantes 

Causa principal 
Propuesta 

didáctica 

Metáfora rigurosa 

o frases  

Percepción 

general de la 

cuántica 

Se considera 

abstracta, difícil y 

alejada de la 

realidad 

Ausencia de 

reflexión conceptual 

y contradicción con 

la intuición 

Integrar 

narrativas 

visuales, 

metáforas 

rigurosas y 

actividades 

reflexivas 

 

La espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS) en principios cuánticos que suelen 

ser contraintuitivos para estudiantes en formación. A diferencia de modelos clásicos, el 

comportamiento de los electrones, la interacción con fotones y la interpretación espectral requieren 

una comprensión profunda de: Funciones de onda y estados ligados, cuantización de energía, 

dualidad onda-partícula, probabilidad y no determinismo[5,6]. 

  



 

 

Tabla 2 Dificultades comunes en la apropiación de conceptos cuánticos en XPS, propuesta 

didáctica. 

Concepto 

Cuántico 

Dificultad 

Estudiantil 
Estrategia Didáctica 

Función de 

onda Ψ(r, t),  

Se percibe como 

abstracta o 

“invisible” 

Visualizar orbitales como entornos probabilísticos 

Interacción 

fotón-electrón 

Se imagina como 

choque clásico 

Usar metáforas como “empujón cuántico” con energía precisa, 

“El electrón no es una pelotita, sino un estado cuántico 

extendido.”, “El fotón le transfiere energía con precisión: un 

empujón calculado.”, “Cada pico en el espectro revela qué 

orbital fue liberado y con qué energía.” 

Energía de 

enlace 

Confusión con 

energía potencial 

clásica 

Relacionar con estabilidad del estado ligado 

Espectro XPS 

Dificultad para 

vincular picos 

con orbitales 

Mostrar transiciones específicas con personajes y colores 

  Una vez definido el diagnostico de dificultad y algunas de las estrategias didácticas a 

emplear, estas fueron divididas según la etapa de formación bachillerato, primeros cursos de 

universidad, tesistas de pregrado con profundización en espectroscopias. La estructura se dividió 

en tres componentes principales, cada uno con un propósito específico para construir el 

conocimiento progresivamente y de forma amena. El primer componente, relacionado con las 

dificultades comunes en la apropiación de conceptos del modelo cuántico, para emplear en 

bachillerato fue llamado "Un Vistazo al Corazón de la Materia", sirve como introducción a la XPS. 

Se utilizó un lenguaje sencillo y analogías cotidianas para explicar conceptos abstractos como los 

niveles de energía internos de los electrones y el efecto de apantallamiento. (ver tabla 1, figura 1). 

Para estudiantes de primeros cursos del pregrado, la presentación de los rayos X de alta energía y 

la emisión de fotoelectrones se realiza mediante descripciones claras y el uso de vocabulario 

accesible, evitando la jerga técnica excesiva.  Se usó el componente titulado, "¡A Jugar con Quanti! 

Armando el Mapa Atómico", constituye el núcleo didáctico e interactivo del póster. Aquí se 

introduce a Quanti, una mascota diseñada específicamente para personificar los conceptos 

cuánticos, haciendo la ciencia más cercana y amigable, el cual se estructuro como una viñeta de 

cómic [5], Figura 2, dividida en seis escenas secuenciales que ilustran el proceso de obtención de 

un espectro XPS. Cada viñeta muestra una etapa clave: el "disparo" de los rayos X, la "salida" de 

los fotoelectrones con diferentes energías, la "detección" de estas energías, y la "construcción" del 

espectro como un mapa de huellas dactilares atómicas. La inclusión de Quanti en cada viñeta actúa 

como un guía constante, facilitando la comprensión de la interacción entre los fotones, los 

electrones y el material.  Finalmente, el tercer componente, "El Futuro de la XPS: ¡Inteligencia 

Artificial al Rescate!", busca conectar la XPS con los estudiantes de final de carrera y primer año 

de la maestría con tecnologías emergentes de gran relevancia actual: el machine learning y la 

inteligencia artificial. En él se describen de manera concisa cómo se puede entrenar un modelo de 



 

 

machine learning para interpretar automáticamente los espectros XPS[6-7], cuyo proceso fue un 

entrenamiento de modelado iterativo y riguroso, abarcando una amplia gama de energías de enlace, 

formas de pico, contribuciones de fondo y niveles de ruido. Esta fase incluyo la normalización de 

la intensidad, la corrección de la línea base para aislar las características espectrales de interés y la 

eliminación de ruido mediante técnicas de filtrado. Se empleó IA deepseek, Gemini generativa y 

para hacer los gráficos Python. 

Iniciando con la visualización de datos crudos de intensidad vs energía de enlace (ev), que 

pueden ser suministrados a través de un archivo cvs o excell. A continuación, se aplica un modelo 

simple para una primera aproximación. Ante las desviaciones, la machine refina el análisis 

implementando un fondo (background) tipo Shirley y perfiles de pico Pseudo-Voigt, que son 

físicamente más realistas, a continuación, para lograr una convergencia total, se introduce un 

componente secundario que resultó crucial para describir correctamente la química de la muestra. 

Cada paso fue validado comparando el ajuste visual, analizando los residuales del error y 

evaluando el parámetro estadístico Chi-Cuadrado (χ2), garantizando que el modelo final sea el más 

preciso.  

Resultados y discusión 

Se logró el diseño de una figura representativa lúdica para la estrategia de divulgación, que 

aumento la curiosidad científica de los estudiantes, una mejor retención de los conceptos clave de 

XPS y el efecto fotoeléctrico, y una percepción más positiva de la química y la física a nivel 

fundamental y aplicado. La sección sobre machine learning no solo actualizo el contenido, sino 

que también contextualizo la importancia de la interdisciplinariedad en la ciencia moderna, 

mostrando cómo la computación y la ingeniería de datos son herramientas esenciales para el 

avance científico. Este enfoque holístico busco no solo informar, sino también inspirar a la 

próxima generación de científicos. Para el entrenamiento de modelos de Machine Learning (ML), 

se emplearon simulaciones computacionales para crear conjuntos de datos sintéticos, los cuales 

surtieron las etapas descritas anteriormente en la metodología, los estudiantes no presentaron 

dificultad en la graficación, sin embargo la etapas de corrección de línea base,  la búsqueda de los 

algoritmos para lograr el modelo de simulación de los datos, fue más compleja requirió de muchas 

horas de trabajo usando ensayo y error, se detectó dificultades en el uso de matlab u otros lenguajes 

como Python, para refinar los modelos en los parámetros estadísticos requeridos. Las etapas de 

deconvolucion y cálculos posteriores para describir correctamente la muestra estudiada, no es 

alcanzada por la especificidad del conocimiento de la química requerida.     

 

Figura 1 Propuesta didáctica para la apropiación de conceptos del modelo cuántico. 

 

 

 



 

 

 

                     

Figura 2. Viñeta con etapas clave como el "disparo" de los rayos X, la "salida" de los 

fotoelectrones con diferentes energías, la "detección" de estas energías, y la "construcción" del 

espectro como un mapa de huellas dactilares atómicas. 

Conclusiones 

Este trabajo representa una propuesta innovadora y didáctica para la divulgación de conceptos 

avanzados de química cuántica y espectroscopia a estudiantes de bachillerato y pregrado, 

esperando que se supere en parte la barrera de abstracción que a menudo acompaña a estos temas. 

Mediante el uso estratégico de una mascota, narrativas visuales en formato de cómic y la 

integración de tecnologías emergentes como el machine learning. La analogía de las "huellas 

dactilares atómicas" para el espectro XPS es particularmente efectiva, ya que traduce un concepto 

complejo de identificación de elementos y estados químicos en algo intuitivo y relatable. La 

finalidad es mostrar la pertinencia de estas técnicas en la investigación y el desarrollo de nuevas 

tecnologías, inspirando a los estudiantes a considerar carreras en ciencia y tecnología (STEAM). 
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Introducción 

La combustión catalítica de metano (CH₄) es una tecnología crítica para la generación de 

energía limpia y la mitigación de emisiones, dado que el CH₄ posee un potencial de calentamiento 

global 28 veces superior al CO₂. Sin embargo, la elevada estabilidad del enlace C–H (energía de 

disociación: 435 kJ/mol) exige catalizadores altamente eficientes que operen a bajas temperaturas 

(<500°C) [1]. Mientras los catalizadores basados en metales nobles (Pd, Pt) muestran alta 

actividad, su alto costo y sensibilidad al envenenamiento por azufre y agua limitan su escalabilidad 

industrial. Se postulan compuestos tipo hexaaluminosilicatos, sistemas bimetálicos, elementos 

como el Fe, Mn, estabilizados con Zr. 

En este contexto, poseer óxidos cerámicos Fe-Zr, microaleaciones Fe-Zr, o soluciones 

solidas Fe-Zr se convierten en precursores ideales para catalizadores de óxidos mixtos (Zr-Fe-O), 

combinando las propiedades redox del hierro con la estabilidad estructural del circonio. El 

comportamiento catalítico está intrínsecamente ligado a la composición de fases, la estructura 

superficial y la química de defectos de los óxidos. Las fases más comunes incluyen: Soluciones 

sólidas de ZrO₂ dopadas con iones Fe³⁺ (p. ej., en ZrO₂ cúbico o tetragonal), óxidos mixtos de 

hierro y circonio, como Fe₂ZrO₅ o FeZrO₄, nanopartículas de óxido de hierro dispersas sobre 

soportes de circonio, óxidos cerámicos [2]. La formación de fases depende de la relación Zr/Fe, la 

temperatura y la presión parcial de oxígeno.  

La espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS) es crucial para caracterizar si 

estamos ante un oxido cerámico Fe-Zr, una solución solida Fe-Zr o microaleaciones Fe-Zr 

permitiendo: Identificar estados de oxidación mediante desplazamientos químicos: Fe 2p₃/₂: 

706.8–707.5 eV (Fe⁰), 709.2–710.5 eV (Fe²⁺), 710.8–711.8 eV (Fe³⁺) [5]. Zr 3d₅/₂: 178.9–179.3 

eV (Zr⁰), 182.1–182.8 eV (Zr⁴⁺) [3]. Un punto crucial para hacer la diferenciación es la supresión 

del satélite shake-up de Fe2p, junto con los desplazamientos sincrónicos en Fe2p₃/₂ (710.8 eV) y 

Zr3d₅/₂ (↓ ∼0.5 eV vs. ZrO₂ pura), los cuales evidencian un entorno distorsionado alrededor del 

hierro, característico de microaleaciones atómicas. Otro aspecto importante de definir es la 

presencia de oxígeno en vacancias Fe-O-Zr, viendo el componente O 1s a 530.8–531.5 eV y 

mapear segregación superficial [4]. 

Materiales y métodos 

Los catalizadores Fe2O3 –ZrO2 fueron prepararon por dos métodos: obtención del ZrO2 a 

partir de hidróxido Zr(OH)4 (método pechini) con incorporación de Fe(NO3)3 para alcanzar una 
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carga de 3 y 10% en hierro, calcinándolo a 600ºC por 2h, un segundo método fue la impregnación 

incipiente del hierro entre 3 y 10 % sobre el ZrO2 y posterior calcinación a 600°C.  Para determinar 

la distribución y el volumen de poro se empleó un equipo dinámico Pulse Chemisorb 2700 

Micromeritics, con un sistema de preparación de muestra modelo Desorb 2300ª. Los espectros 

XPS fueron tomados en un espectrofotómetro de la marca Surface Science Instruments (SSI), 

modelo 301, trabajando con radiación Kα del aluminio AlKα (1486,6ev), y la energía de enlace 

tomada como estandard interno es la del C de contaminación (banda C1s a 284,6eV). La fuente de 

rayos X estaba compuesta de:  una fuente de electrones (filamento de tungsteno), un dispositivo 

acelerador y focalizador de los electrones y un anticátodo de aluminio que permite la fotoemisión 

X. Se hizo el registro de los niveles de energía C1s, Zr3d, O1s y Fe2p. La energía de enlace (BE) 

del pico C1s a 284.6 eV fue utilizada como referencia para la corrección de carga y la calibración 

de todos los espectros. En los experimentos de reacción se mantuvo una relación W/F= 1.66x10-3 

g min [ml(STP)]-1 y se alimentó una corriente de 3% de metano en aire. Los datos de actividad 

catalítica para combustión de metano se presentan a través de la temperatura de encendido “light-

off” (T50).  

Resultados y discusión 

El espectro de alta resolución del nivel de energía Zr 3d (5/2) reveló un doblete 

característico con el pico centrado en 181.9 eV y el pico Zr 3d (3/2) en 184.1 eV. La diferencia de 

energía entre estos dos picos (ΔE) fue calculada en 2.2 eV. Tanto las energías de enlace 

individuales como el desdoblamiento espín-órbita de 2.2 eV son altamente consistentes con la 

presencia de zirconio en su estado de oxidación +4 (Zr(IV)), típicamente como dióxido de circonio 

(ZrO2) [5]. Esto confirma que el circonio contribuye a la fase oxido del material, actuando 

probablemente como un soporte o componente estructural principal. Para el nivel de energía Fe 2p 

se apreció un pico principal para el Fe 2p (3/2) centrado en 710.8 eV. Este valor es característico 

y consistente con la presencia de hierro en estado de oxidación+3 (Fe(III)), predominantemente en 

la forma de óxidos de hierro como Fe2O3 [3]. Adicionalmente, se observó una baja intensidad en 

la señal satélite "shake-up" Fe 2p, típicamente ubicada alrededor de 719 eV. La atenuación de este 

pico satélite, en combinación con la energía de enlace del Fe 2p (3/2), refuerza la asignación del 

hierro a su estado trivalente, descartando la presencia significativa de especies de Fe(II) o hierro 

metálico en la superficie [3] y por lo tanto de microaleaciones. Las relaciones atómicas 

superficiales de hierro a circonio (Fe/Zr) variaron entre las muestras, registrándose valores de 

0.017, 0.035 y 0.046. Estas ratios bajas sugieren que el óxido de hierro se encuentra disperso sobre 

una matriz predominante de circonio. Análisis de las especies de Oxígeno (O 1s) mostró un 

componente de mayor intensidad ubicado a 529.9 eV, se atribuye al oxígeno de la red cristalina en 

los óxidos metálicos (tanto (ZrO2) como Fe2O3 [5]. Las sustituciones en redes metálicas como el 

óxido ZrO2 en fase tetragonal [6] (Figura 2 cuadro1) por un metal M3+ como sería el hierro Fe3+, 

(presencia comprobada por XPS por la señal satélite shake-up de Fe2p (figura 2 cuadro 2), que 

ejerce una influencia directa a nivel electrónico y crea vacancias de oxigeno (󠆬󠆬O), pero en menor 

proporción que un M2+. En este caso, por cada par de iones Fe3+ que sustituyen a un Zr4+, una 

vacancia de oxígeno se forma para neutralizar la carga que sustituye al Zr 4+ bajo la siguiente 

ecuación: 

2Fe3++3O2−→2FeZr′+󠆬󠆬O →+3OO
x    ecuación 1 

Las vacancias de oxígeno son fundamentales para: Modificar las propiedades electrónicas 

y redox de la superficie del catalizador, mejorando la actividad catalítica de combustión de metano, 



 

 

debido a que aumentan la movilidad del oxígeno de la red, lo que es esencial para el mecanismo 

de la reacción redox. 

A diferencia de los M3+ no redox como el lantano, el hierro trivalente participa activamente 

en el ciclo catalítico. En la oxidación del metano, el mecanismo podría involucrar una reducción 

superficial del Fe3+ a Fe 2+ al reaccionar con el metano. La reoxidación del Fe2+ por el oxígeno 

gaseoso completa el ciclo. La presencia de la matriz de zirconia y las vacancias de oxígeno 

modulan la cinética de este ciclo redox, por el mecanismo de Mars y van Krevele. [7] Siendo clave 

es el grado de dispersión del Fe3+ dentro de la red de ZrO2. Un dopaje controlado con Fe 3+(10%) 

por vía impregnación mejoro la estabilidad del catalizador a 600°C, frente a la combustión de 

metano como lo aprecian los datos de actividad para los tres ensayos (Tabla 1), es posible que el 

Fe3+ haya formado soluciones sólidas con la zirconia, lo que ayudo a evitar el sinterizado de las 

partículas manteniendo alta el área superficial y por ende la actividad. 

Tabla 1. Resultados de actividad catalítica en la combustión de metano 

                                                                                                         

(a) 

 

 

Figura 2. (a) 

Distribución de 

diámetro y volumen de 

poro para catalizadores 

(b) -Formación del óxido cerámico Fe-Zr (1)-vacancias de oxígeno en la fase tetragonal de la ZrO2, 

(2)- señal satélite "shake-up" Fe 2p (3)-posición de las partículas de hierro en la superficie de ZrO2.  

 

El método sol gel condujo tener el Fe más disperso, las bajas relaciones atómicas Fe/Zr 

(0.017 a 0.046) en la superficie sugieren que el hierro está presente en cantidades relativamente 

pequeñas en comparación con el circonio. Esto es consistente con la idea de que el hierro está 

altamente disperso sobre la zirconia, posiblemente formando clusters o nanopartículas muy 

pequeñas, pero menos estables ya que poseía diferencias de volumen de poro y diámetro de poro 

más pequeños que el catalizador obtenido por impregnación.  Esto pudo facilitar que se formaran 

fases de óxido de hierro separadas (e.g., hematita), en la boca de los poros más fácil de sinterizarse 

y desactivar el catalizador. (Figura 2 cuadro 3) 

Conclusiones 

Los análisis de XPS confirman que las muestras investigadas son materiales cerámicos 

compuestos por óxidos de circonio y óxidos de hierro. Específicamente, el hierro se presenta 
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predominantemente en su estado de oxidación +3 (Fe(III)), mientras que el circonio se encuentra 

en su estado de oxidación +4 (Zr(IV)). La matriz principal es de dióxido de circonio, sobre la cual 

se dispersan las fases de óxido de hierro. La presencia de diversas especies de oxígeno en la 

superficie sugiere un entorno químico complejo con potencial para interacciones superficie-

reactivo. Siendo más activos y estables para la combustión de metano los cerámicos Fe-Zr 

obtenidos por impregnación incipiente. 
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Introducción 

Las nanopartículas de perovskita, con estructura ABX₃, son materiales híbridos orgánico-

inorgánicos destacados en optoelectrónica por sus propiedades ópticas y electrónicas, como alta 

absorción de luz, baja energía de excitación y bandgap ajustable para captar longitudes de onda 

largas [1,2]. No obstante, la formación de defectos estructurales deteriora la integridad estructural 

de la perovskita, lo que hace que disminuya su rendimiento óptico. Por tanto, este trabajo busca 

estabilizar nanocristales de perovskita mediante la adición de un complejo organometálico basado 

en yoduro de calcio disuelto en varios solventes orgánicos, los cuales presentan un rol fundamental 

en la modificación superficial de material fotoactivo. El objetivo es potenciar las propiedades 

intrínsecas de la perovskita y así proporcionar una nueva alternativa para el procesamiento de 

nanocristales de perovskita, en la fabricación de dispositivos luminiscentes como los convertidores 

de color [3]. 

Materiales y métodos 

Se sintetizó inicialmente la perovskita basada en CsPbBr3 mediante el método hot-injection 

en atmosfera de nitrógeno, combinando soluciones previamente preparadas de Cs2CO3, PbBr2, 

ácido oleico y oleilamina a 180 °C. Tras la reacción, se realizó la inmersión en un baño de hielo 

durante 5 s para detener la reacción, obteniéndose un precipitado verde luminiscente. 

Simultáneamente, se sintetizó el complejo organometálico de yoduro de calcio en THF y atmosfera 

inerte.[4] Se formularon soluciones de complejo con cuatro solventes distintos (Cloroformo, Chl; 

Diclorometano, DCM; 1,2-Dicloroetano, DCE; y Acetonitrilo, ACM). La perovskita fue diluida 

en hexano y combinada en distintas proporciones con las del complejo organometálico para 

observar la conversión de color. Las propiedades fotofísicas de estos materiales fueron 

caracterizadas a través de espectros de absorción (JASCO V-730) y fotoluminiscencia (PL, por 

sus siglas en inglés) (Jasco FP-6200), mientras su composición química fue estimada a través de 

espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS, ESCA-2R, Scienta-Omicron, con Al Kα = 

1486.6 eV). Finalmente, se fabricaron convertidores de color en función del solvente utilizado para 

dispersar el complejo de Ca. 



 

 

Resultados y discusión 

Como se muestra en la Figura 1, los espectros de absorción (a-d) y PL (a’-d’) presentan un 

desplazamiento progresivo hacia longitudes de onda más largas (redshift) a medida que se aumenta 

la cantidad del complejo agregado en los solventes Chl, DCM y DCE, lo que se traduce en un 

cambio de color. Este desplazamiento espectral confirma el intercambio de bromuro (Br-) por 

yoduro (I-) en la estructura de la perovskita, exceptuando el ACM, en donde no se evidenció algún 

cambio aparente. Esto posiblemente está asociado a que el ACM puede acoplarse a dicha 

superficie, evitando la difusión de yoduro hacia el material activo. Por otro lado, a partir del 

espectro general de XPS (e), se puede detectar principalmente la presencia de Ca y I por parte del 

complejo en la perovskita, indicando la incorporación de estas especies en su estructura principal. 

Finalmente, se observa la estabilidad en el tiempo de los convertidores de color en el tiempo en 

función de los diferentes solventes hasta los 420 min (f-i). El dispositivo fabricado en presencia 

de DCM presenta la mejor estabilidad, indicando la formación de una perovskita con menos 

defectos estructurales, lo cual es promisorio para su aplicación en tecnologías LCD.  

 

Figura 1. (a-d) Absorbancia y (a’-d’) PL de nanocristales de perovskita CsPbX3 tras la adición del 

complejo de yoduro de Calcio en diferentes proporciones en los respectivos solventes. (e) Espectro 

general de XPS de muestras de perovskitas en presencia de complejo de calcio en diferentes 

solventes. (f-i) Estabilidad de los convertidores de color fabricados a partir de capas activas de 

perovskitas y complejo de Ca en los diferentes solventes. 

Conclusiones 

Acorde a los estudios realizados se puede inferir que el complejo de yoduro de calcio 

realizo una correcta pasivación del material en al menor tres solventes trabajados observándose el 

desplazamiento desde el Bromo (Br-) a Yodo (I-). Para la fabricación de convertidores de color, el 

DCM es el candidato adecuado para lograr una pasivación de superficie eficiente en las 

perovskitas, a modo de obtener dispositivos estables a lo largo del tiempo. 
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Introducción 

La terapia fototérmica (PTT) se consolida como una estrategia oncológica eficaz por su 

especificidad y baja invasividad. Se basa en la conversión de luz en calor por nanopartículas 

fotoactivas (PTA) que, tras acumularse en el tumor, inducen su ablación térmica bajo irradiación 

NIR. Entre ellas, las estructuras core@shell de Au@Ag destacan por su estabilidad, 

biocompatibilidad y capacidad de ajustar la resonancia plasmónica (LSPR) mediante el control del 

tamaño del núcleo y el espesor de la corteza, optimizando la absorción en la segunda ventana 

biológica (900–1700 nm) [1].  Su diseño ha sido optimizado mediante simulaciones por elementos 

finitos (FEM), que permiten predecir su comportamiento óptico y térmico antes de la síntesis. Se 

ha comprobado que pequeñas variaciones estructurales pueden mejorar significativamente su 

eficiencia fototérmica, destacando el valor del modelado computacional en el desarrollo de 

nanomateriales funcionales [2].  

Materiales y métodos 

Se realizó una revisión sistemática de literatura reciente sobre nanomateriales metálicos 

fotoactivos, con énfasis en estructuras core@shell de Au@Ag. Se analizaron su respuesta 

fototérmica, estrategias de síntesis, morfología, funcionalización y aplicaciones combinadas con 

quimioterapia, inmunoterapia e imagenología. Además, se incluyeron estudios que empleaban la 

simulación computacional en la optimización de las propiedades ópticas y térmicas de estos 

materiales.  

Resultados y discusión 

Tabla 1. Principales estudios sobre nanomateriales activos (PTAs) para aplicaciones biomédicas 

Estructura 
Método de síntesis / 

funcionalización 

Propiedades 

ópticas/térmicas 
Referencia 

Au@Ag nanorods 

Recubrimiento de 

nanorods de Au con capa 

de Ag; funcionalización 

con DSPE-PEG-SH 

SPR desplazado a 

1071 nm (NIR-II); 

eficiencia 

fototérmica de 26.1% 

Cui et al., 

2023 
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Au@Ag nanocubos / 

nanorattles 

Galvanostática o 

reducción química; 

recubrimiento controlado 

Plasmon híbrido 

intensificado; mejor 

absorción NIR 

Da Silva et 

al., 2022 

Au@Ag verdes 

(biosíntesis) 

Extractos vegetales como 

agentes reductores (e.g., 

Rumex hymenosepalus, 

Acacia nilotica, Hymenaea 

courbaril) 

SPR 400–600 nm; 

dependencia 

espectral según 

proporción Ag/Au 

Villalobos-

Noriega et 

al., 2021; 

Silva-Silva 

et al., 2023 

Au@Ag con 

funcionalización PEG/Apt 

PEG + aptámero GMT8 

sobre Au@Ag 

Estabilidad coloidal, 

buena dispersión en 

medios biológicos 

D. Li et al., 

2022 

Au@Ag@MB@SiO₂@Au 

(CSSNs) 

Estructura core-shell-

satélite con azul de 

metileno (MB) embebido 

Eficiencia 

fototérmica 25.17%; 

fotoestabilidad 

superior 

M. Zhang et 

al., 2024 

Au@Ag funcionalizados 

con PSA-Ab 

Funcionalización con 

anticuerpos y antígeno 

prostático específico 

(PSA) 

Alta eficiencia 

catalítica en 

quimioluminiscencia; 

LSPR mejorado 

Zhang et al., 

2018 

 

Los nanomateriales metálicos permiten ajustar la LSPR para optimizar la absorción NIR y 

la conversión térmica (>50 °C), induciendo apoptosis tumoral. Su funcionalización mejora 

biocompatibilidad y direccionamiento, y su combinación con fotosensibilizadores y otras terapias 

potencia su eficacia. 

 

 
Figura 1. Geometría modelada y distribución del campo eléctrico simulado en nanorods (A, C) y 

nanostars (B, D) de oro bajo irradiación; (E) comparación entre resultados experimentales y 

simulados del aumento de temperatura en nanostars irradiados (Terrés-Haro et al., 2023, con 

permiso de MDPI). (F) Espectros de absorción UV-Vis de nanopartículas Ag@Au sintetizadas 

con diferentes proporciones de precursores metálicos (Silva-Silva et al., 2023); (G) imágenes 

HRTEM de nanoestructuras Au@Ag (E. et al., 2021; Zhang et al., 2018). 

 

La optimización estructural mediante simulaciones FEM y estrategias de síntesis 

avanzadas permitirá mejorar el rendimiento y la seguridad de estas nanoestructuras, al controlar 

con precisión la transferencia de calor a escala nanométrica. Se prevé también una mayor 

integración de terapias combinadas y el avance hacia estudios clínicos. 

Conclusiones 



 

 

Los nanomateriales Au@Ag se consolidan como plataformas multifuncionales para 

aplicaciones terapéuticas y diagnósticas, gracias a su diseño estructural ajustable y versatilidad 

superficial. Las simulaciones computacionales permiten predecir su comportamiento térmico y 

optimizar su diseño previo a la síntesis. No obstante, desafíos como la toxicidad a largo plazo, la 

acumulación en tejidos y la reproducibilidad siguen siendo relevantes. La espectroscopía de 

fotoelectrones (XPS) podría constituir una herramienta clave para su caracterización, al permitir 

evaluar la composición superficial, los estados de oxidación, la distribución elemental y los 

cambios inducidos por irradiación o interacción biológica. 
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Introducción 

Las celdas de combustible PEMFC son una tecnología limpia y eficiente, pero su desarrollo 

está limitado por la lenta cinética de la ORR y la dependencia de catalizadores de platino [1]. Como 

alternativa, los catalizadores de átomos dobles (DACs) basados en hierro y soportados en carbono 

dopado ofrecen mayor estabilidad, eficiencia y menor formación de subproductos. En este trabajo 

se propone su modelado computacional mediante DFT, evaluando energías de formación, centros 

de banda d y perfiles de energía libre mediante el modelo del electrodo de hidrógeno 

computacional, con el objetivo de diseñar catalizadores activos y duraderos para medios ácidos 

[2]. 

Materiales y métodos 

El modelado computacional se llevó a cabo mediante la Teoría del Funcional de la 

Densidad (DFT), utilizando el paquete GPAW con el funcional de intercambio y correlación PBE 

(Perdew–Burke–Ernzerhof). Se construyeron superceldas de grafeno dopado con átomos de 

nitrógeno, incorporando diferentes combinaciones de sitios activos metálicos (Fe–Mo, Fe–Mn, 

Fe–Co, Fe–Ni y Fe–Cu). Se calcularon las energías de formación, los diagramas de banda d y los 

perfiles de energía libre de reacción para la ORR, aplicando el modelo del Electrodo de Hidrógeno 

Computacional (CHE). Los cálculos se realizaron con un criterio de convergencia energética de 

10⁻⁵ eV, un corte de energía ≥ 500 eV y mallas k-point de 3×3×1. El análisis incluyó la evaluación 

del centro de banda d, energías de adsorción y la viabilidad termodinámica de la selectividad hacia 

la producción de agua. 

Resultados y discusión 

Se seleccionó el sistema Fe–Cu debido a su favorable estabilidad termodinámica (Figura 

1) y a su capacidad para facilitar la disociación de moléculas de oxígeno, promoviendo de manera 

eficiente la ruta de transferencia de cuatro electrones, que es más selectiva hacia la formación de 

agua y reduce la producción de especies reactivas como H₂O₂ (Figura 2). Esta característica no 

solo mejora la eficiencia catalítica, sino que también minimiza la degradación del soporte 

carbonoso. Asimismo, la interacción electrónica entre los centros metálicos induce un 

desplazamiento del centro de banda d del hierro (Figura 3), lo que reduce la afinidad por especies 

intermedias como OH*, facilitando su desorción y acelerando la cinética de la ORR. Este ajuste 

electrónico y la sinergia entre ambos metales también podrían contribuir a una mayor resistencia 
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a la desmetalización y, por tanto, a una mejor estabilidad operativa del catalizador en condiciones 

ácidas, lo cual es clave para su aplicación en celdas de combustible tipo PEMFC. 

 

 

Figura 1: Energías de formación                              Figura 2: Energías de Gibbs ruta de cuatro 

electrones 

 

Figura 3: Diagramas de bandas SAC vs DAC 

Conclusiones 

Hasta el momento, se ha identificado que el sistema Fe–Cu es una de las combinaciones 

prometedoras para reemplazar al platino en la reacción de reducción de oxígeno (ORR). Sin 

embargo, aún se requiere mayor investigación en medios ácidos para determinar con precisión su 

estabilidad y viabilidad a largo plazo. 
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Introducción 

La esterificación es una reacción fundamental en la química orgánica, ampliamente utilizada en la 

industria para la producción de ésteres con aplicaciones diversas, especialmente como aromas y 

solventes. Sin embargo, esta reacción está limitada termodinámicamente por la formación de agua, 

cuya acumulación frena su avance. Actualmente, la eliminación de esta agua se realiza mediante 

destilación azeotrópica, un proceso altamente costoso tanto en energía como en materia prima 

cuando requiere la adición de un gran exceso de ácido como solvente portador. 

La pervaporación, tecnología de separación mediante membranas, representa una alternativa 

prometedora [1-2]. Basada en la diferencia de afinidad de los compuestos con la membrana y en 

el cambio de fase de líquido a vapor al vacío, permite una deshidratación eficiente, evitando la 

limitación azeotrópica y reduciendo el consumo energético. Aunque esta tecnología ya se aplica 

industrialmente en separaciones agua/alcohol o agua/ácido, su integración directa en un proceso 

de esterificación sigue siendo poco desarrollada. 

Este proyecto se enmarca en la estrategia de intensificación de procesos de la empresa francesa 

Adisseo, con el objetivo de estudiar la viabilidad técnica y económica de la integración de una 

membrana de pervaporación en un reactor batch de esterificación, para mejorar el rendimiento de 

la reacción, reducir los residuos y optimizar el consumo de ácido. 

Materiales y métodos 

El estudio se desarrolló en tres etapas principales: 

1. Análisis del proceso actual: 

Se estudió el proceso industrial de esterificación batch del ácido butírico con glicerol, a partir 

de diagramas de proceso y datos de producción proporcionados por Adisseo. La modelización 

del proceso existente se realizó en Aspen Plus® V11, identificando sus limitaciones en 

términos de consumo de materia, tiempo de ciclo y requerimientos energéticos. 

2. Evaluación de membranas adecuadas: 

Se analizaron las propiedades de las membranas hidrofílicas disponibles en el mercado, 

utilizando los informes técnicos de Orelis® (Veolia Water Technologies), para seleccionar 

una membrana compatible con el ácido butírico y con un desempeño adecuado bajo las 

condiciones operativas del proceso. 

3. Estudio del nuevo proceso con membrana integrada: 

Se desarrolló y simuló un modelo de módulo de pervaporación en Aspen Custom Modeler® 

V11, basado en el modelo de referencia de Luyben y Chien (2011) [3]. Si bien no pudo 

integrarse al flowsheet global, el modelo de membrana tenía como objetivo evaluar la 
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influencia de parámetros de operación como la superficie de membrana, la presión 

transmembrana y la temperatura sobre los flujos de permeado y la concentración final de agua. 

Un balance de materiales preliminar permitió evaluar el impacto sobre el rendimiento, el consumo 

de ácido butírico y la viabilidad global del proceso propuesto añadiendo una unidad de 

pervaporación con un circuito de reciclaje del retentado. 

Resultados y discusión 

El análisis del proceso actual confirmó la necesidad de introducir un gran exceso de ácido butírico 

(hasta 6 equivalentes en vez de 3 en las proporciones estequiométricas) para desplazar el equilibrio 

de la reacción, lo que conlleva un elevado coste en materia prima. 

Las simulaciones en Aspen Plus® mostraron que la proporción agua/ácido en la salida del reactor, 

tras cada fase de adición, evolucionaba gradualmente, haciendo la separación por membrana 

especialmente interesante después de las fases 1, 2 y 3, cuando la concentración de agua aún es 

suficiente para garantizar un flujo de permeado efectivo. Sin embargo, tras la fase 4, la 

concentración residual de agua es demasiado baja, limitando la eficacia y la rentabilidad de un 

módulo de pervaporación. 

Finalmente, el balance de materiales muestra que la integración de un módulo de pervaporación, 

con recirculación del retentado al reactor, permite reemplazar parcialmente el exceso de ácido 

como solvente extractor y reducir en al menos un 33 % el consumo de ácido butírico, sin afectar 

la conversión de la reacción. Así, la integración de un módulo de pervaporación en circuito externo 

constituye la solución más realista a corto plazo para su implementación industrial. 

Conclusiones 

Este estudio permitió seleccionar la configuración de proceso más pertinente para un futuro piloto 

industrial de esterificación con pervaporación como tecnología de deshidratación. Aunque no se 

realizó una validación experimental en esta etapa, el pre-estudio demostró que un módulo de 

pervaporación en circuito externo es la solución más realista para una implementación rápida. 

A nivel académico, el proyecto implicó competencias avanzadas tanto en ingeniería de procesos 

como en simulación y diseño de procesos innovadores, en un marco científico autónomo y aplicado 

a desafíos industriales reales. A nivel industrial, la implementación de esta tecnología ofrecería 

importantes beneficios económicos, reduciendo el consumo de materia prima, la energía requerida 

y la duración de los ciclos de producción. 

Los resultados de este pre-estudio servirán como base para la realización de ensayos piloto 

experimentales, etapa indispensable antes de su industrialización. 
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Introducción 

Una etapa importante del diseño de reactores heterogéneos es la selección del sólido 

catalítico, la cual inicia comparando el comportamiento de diversos catalizadores desde el punto 

de vista químico. Para ello, se realizan ensayos catalíticos donde sea posible evaluar la cinética 

química del proceso catalítico. Para poder evaluar esta última, se tiene que asegurar que las 

condiciones de operación del reactor sean tales que los resultados no estén influenciados por la 

presencia de gradientes de concentración (limitaciones difusionales externas y/o internas) y 

temperatura (limitaciones de transporte de calor) dentro del mismo. Aunque la literatura ha 

presentado métodos para evaluar los efectos antes mencionados [1, 2], no es posible encontrar una 

metodología clara y de directa implementación para diagnosticar limitaciones de transferencia de 

masa en pruebas de sólidos catalíticos en reactores por lotes en fase líquida, en los cuales, la 

concentración no solo cambia en el espacio sino también en el tiempo. En este sentido, este trabajo 

propone una metodología para calcular la evolución del factor de efectividad en el tiempo; métrica 

idónea para identificar la posible existencia de gradientes de concentración, y con esto, determinar 

la existencia o no de limitaciones de transferencia de masa externas e internas en un reactor por 

lotes, agitado e isotérmico. 

Materiales y métodos 

La Figura 1 muestra el algoritmo general desarrollado para la estimación del factor de 

efectividad. 
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Figura 1. Algoritmo general propuesto para evaluar teóricamente la existencia de limitaciones de 

transferencia de masa en una reacción catalítica en fase líquida en un reactor por lotes, agitado e 

isotérmico. 

El algoritmo presentado se tradujo en una rutina de cálculo usando Google Colab Python 

3. Como ejemplo de su aplicación, se hicieron cálculos para una reacción de eterificación de 

glicerol con tert-butanol a una temperatura de 338,15 K en un reactor por lotes agitado a 1200 rpm, 

a lo largo de la película estancada externa a una partícula de catalizador (Amberlita-15) de tamaño 

promedio de 0,3 cm y en la red porosa del mismo, tomado de Pico y colaboradores [3]  y 

establecido como caso de estudio.  

Resultados y discusión 

La rutina de cálculo mencionada proporcionó la evolución en el tiempo del factor de 

efectividad externo e interno mostrado en la Figura 2.a.  

 

a) b) 

Figura 2. a) Evolución en el tiempo del factor de efectividad externo η𝑒𝑥𝑡 e interno η𝑖𝑛𝑡 y la 

conversión de glicerol 𝑋𝐺𝑙𝑖𝑐𝑒𝑟𝑜𝑙 b) Variaciones relativas respecto al caso de estudio del factor de 

efectividad interno frente a cambios en el tamaño de partícula 𝑑𝑝, velocidad de agitación 𝑁 y 

temperatura 𝑇. 

El gráfico presenta tres regiones características para los factores de efectividad. La Región 

I (crecimiento) corresponde a la etapa inicial donde el reactivo accede a la red porosa del 

catalizador, siendo esta fase de corta duración (10 min) y sin relevancia práctica para el análisis. 

La Región II (decaimiento) refleja la evolución de la velocidad global del proceso, que combina 

la velocidad de reacción química con los fenómenos de transporte de masa, hasta alcanzar el estado 

estacionario en la Región III a los 100 min. Para el análisis de posibles efectos de transporte de 

masa sobre la velocidad de reacción, desde el punto de vista práctico debería de considerarse la 

Región III, donde los factores de efectividad se estabilizan. En este caso, cuando la conversión del 

reactivo (Glicerol) es 0,24 con factores de efectividad externo e interno de 0,97 y 0,84, 

respectivamente. Estos factores de efectividad, aseguran que el sistema se encuentra libre de 

limitaciones de transferencia de masa externas, sin embargo, aún está limitado internamente.  

Por lo tanto, para garantizar que el factor de efectividad interno aumente y se aproxime a 

1,0 se realizó el análisis de sensibilidad mostrado en la Figura 2.b, pronosticando que optar por 

tamaños de partícula menores a 0,225 cm, junto con un aumento de la temperatura de reacción a 

353,15 K se mejora el factor de efectividad interno un 18,89%, en cuanto a incrementar la 



 

 

velocidad de agitación a 1500 rpm, su efecto no es significativo mejorándolo tan solo un 0,03%, 

indicando que bajo estas condiciones la velocidad de agitación está en su valor óptimo. Estas 

modificaciones permitirían ajustar el sistema hacia condiciones donde las limitaciones de 

transferencia de masa externas e internas resulten despreciables y que efectivamente la velocidad 

global del proceso esté controlada únicamente por la reacción química. 

Conclusiones 

Se presentó una metodología que detalla el paso a paso de como evaluar la existencia de 

limitaciones de transferencia de masa externas e internas en un reactor por lotes, agitado e 

isotérmico que opera en fase líquida con un catalizador sólido en suspensión. A su vez, se 

proporcionó una rutina de cálculo que permite llevar a cabo la estimación de los factores de 

efectividad. La cual, fue aplicada en un caso de estudio mostrando la ausencia de limitaciones de 

transferencia de masa externas. No obstante, dada la presencia de limitaciones internas, se 

presentaron por medio de un análisis de sensibilidad las condiciones de operación en donde 

limitaciones de transferencia de masa internas podían ser efectivamente descartadas.  
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Introducción 

El modelo energético global actual, basado en combustibles fósiles, ha desencadenado una 

serie de impactos ambientales severos, entre ellos el cambio climático acelerado, la contaminación 

atmosférica y la degradación de los ecosistemas. Estos efectos representan uno de los mayores 

desafíos de nuestra era, con consecuencias directas sobre la salud humana, la seguridad alimentaria 

y la estabilidad de los sistemas naturales (Chen et al., 2020). 

En respuesta a esta problemática, la transición energética ha emergido como una necesidad 

estratégica, promoviendo la implementación de tecnologías limpias y el aprovechamiento de 

fuentes renovables. En este contexto, el hidrógeno se posiciona como un vector energético de alto 

impacto debido a su elevada densidad energética, su versatilidad en aplicaciones estacionarias y 

móviles, y su potencial para descarbonizar sectores clave de la economía (Li, 2021). Entre los 

distintos métodos de producción, la electrólisis del agua destaca como la ruta más limpia para 

obtener hidrógeno, aunque su implementación a gran escala se ha visto limitada por el alto costo 

de los materiales catalíticos, comúnmente basados en metales nobles. Para reducir estos costos, 

diversos estudios han explorado el uso de aleaciones de níquel, tales como NiFe (Sreenivasulu et 

al., 2024; Barbano et al., 2017), NiCo (Abdelfattah et al., 2025; Pešić, 2014), NiP (Yu et al., 2024; 

Alirezaei, 2006) y NiMo (Barman et al., 2024; Du et al., 2024; Damian, 2006), las cuales han 

demostrado un comportamiento electrocatalítico 

Materiales y métodos 

Se sintetizaron electrocatalizadores de Ni, NiMo y NiMoP mediante electrodeposición 

galvanostática sobre sustratos metálicos. Para ello, se utilizaron soluciones precursoras que 

incluyeron un efluente industrial real como fuente de iones metálicos. La incorporación de 

molibdeno y fósforo se logró mediante la adición controlada de molibdato de amonio y ácido 

fosfórico, respectivamente. Las condiciones de depósito (densidad de corriente, temperatura y pH) 

fueron optimizadas experimentalmente. 

Los recubrimientos obtenidos fueron caracterizados mediante: 

• SEM y EDS para evaluar morfología y composición elemental. 

• XPS para identificar especies químicas superficiales y estados de oxidación. 
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• Voltametría cíclica y cronopotenciometría en KOH 1 M y KOH + urea para evaluar la 

actividad electrocatalítica en reacciones de evolución de hidrógeno (HER) y oxidación de 

urea (UOR). 

Resultados y discusión 

 En particular, el ajuste del espectro del nivel de núcleo Ni 2p se realizó mediante un 

procedimiento de deconvolución de dos componentes, revelando un pico principal a 855.5 eV (Ni²⁺ 

2p₃/₂) y 873.2 eV (Ni²⁺ 2p), lo que sugiere que el níquel se encuentra mayoritariamente en forma 

de hidróxido de níquel, Ni(OH)₂ (Moulder et al., 2000; Mansour, 1994). Además, los picos satélite 

observados en 881.53 eV y 863.09 eV indican la presencia de efectos de excitación secundaria 

característicos de compuestos de Ni²⁺, en coherencia con estudios previos (Yuan et al., 2021; 

Laszczyńska et al., 2021; Yang et al., 2019; Chu et al., 2019). 

En la Figura 1, el espectro general confirma la presencia de Ni, Mo, P y Na en concordancia 

con los resultados obtenidos mediante EDS. Estos elementos reflejan la naturaleza del efluente 

industrial utilizado como electrolito en la electrodeposición, el cual contiene fósforo residual del 

proceso de Electroless Nickel Plating (ENP). Los espectros XPS de alta resolución con curvas 

ajustadas para Ni 2p, Mo 3d, P 2p y S 2p se presentan en la Figura 18e-h, donde se determinaron 

los porcentajes de cada especie a partir del ajuste de los espectros. En particular, el análisis del 

nivel de núcleo Ni 2p (Figura 18e) muestra un pico principal a 856.21 eV (Ni²⁺ 2p) y 860.54 eV 

(Ni²⁺ 2p), lo que confirma que el níquel en la superficie del recubrimiento se encuentra en forma 

de Ni(OH)₂ (Moulder et al., 2000; Mansour, 1994). En cuanto al desempeño electroquímico: 

En KOH 1 M, los electrodos NiMoP presentaron menores sobrepotenciales para HER 

comparados con Ni y NiMo, alcanzando densidades de corriente cercanas a –400 mA/cm² a –0,3 

V vs Ag/AgCl. En KOH + urea, NiMoP mostró mayor eficiencia de oxidación de urea, lo que 

refuerza la relevancia del diseño superficial en el desempeño catalítico. 

Figura 1. Espectros XPS para NiMo y  NiMoP 
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Introducción 

El dióxido de carbono (CO2) es uno de los principales gases de efecto invernadero, y su 

creciente concentración en la atmósfera ha generado una urgente necesidad de estrategias 

sostenibles para su captura y valorización a partir de las tecnologías CCUS (Carbon Capture, Use 

and Storage, por sus siglas en inglés) [1]. Una de las rutas más prometedoras es la conversión 

catalítica de CO2 en compuestos hidrocarbonados, contribuyendo al aprovechamiento de este gas 

como una fuente de energía alternativa a base de carbono, lo que ayuda a la mitigación del cambio 

climático. En este contexto, los catalizadores bimetálicos han despertado un gran interés debido a 

su capacidad para mejorar la actividad, selectividad y estabilidad del proceso, mediante efectos 

sinérgicos entre los metales que los componen. 

Uno de estos compuestos es el catalizador cobalto/manganeso (Co6/MnOx), el cual ha demostrado 

una mayor eficiencia y selectividad, demostrando su potencial para impulsar reacciones como la 

hidrogenación de CO₂ o la síntesis de Fischer-Tropsch destinados a producir combustibles 

sintéticos a bajas temperaturas [2]. En este trabajo se presenta la síntesis y evaluación de este 

catalizador bimetálico orientado a la conversión de CO₂ en hidrocarburos, con el fin de avanzar 

hacia procesos más sostenibles en el aprovechamiento de recursos no convencionales de carbono. 

Materiales y métodos 

Sintesis del catalizador Co6/MnOx 

El catalizador Co6/MnOx fue sintetizado mediante el método de coprecipitación, 

disolviéndose 12,0 mmol de Co(NO3)2 y 2,0 mmol de Mn(NO3)2 en agua desionizada, y la mezcla 

resultante se mantuvo en agitación por una hora. Posteriormente, se le añadió lentamente 100 mL 

de una disolución de Na2CO3 0,5 M durante una hora, manteniendo la agitación constante. Tras la 

adición, la mezcla se continuó agitando durante 3 horas. El sólido precipitado se separó por 

centrifugación, se lavó con agua desionizada y se secó a 110 °C durante 12 horas. El material seco 

fue calcinado a 400 °C durante 3 horas y se redujo bajo un flujo continuo de hidrógeno a 400 °C 

durante 1 hora. Por último, el catalizador se pasivó usándose una corriente de nitrógeno (N2) a 

temperatura ambiente durante 30 minutos. 

Evaluación del catalizador Co6/MnOx para la conversión de CO2 en hidrocarburos 

Para la evaluación del catalizador Co6/MnOx, se utilizó un reactor tipo Batch, donde se 

añadieron 0,25 g del catalizador Co6/MnOx y 1,55 g de escualeno como disolvente. Para la 

presurización, el reactor se llenó con CO2 hasta una presión de 4 MPa (580 psi) e hidrógeno hasta 
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completar una presión de 8 MPa (1.160 psi). Para la reacción, el reactor se colocó en un horno 

precalentado a 200 °C, donde se mantuvo a dicha temperatura durante 12 horas. Una vez finalizada 

la reacción, el reactor se retiró del horno y se dejó enfriar a temperatura ambiente.  

Resultados y discusión 

El análisis XPS del catalizador Co6/MnOx sintetizado indica que se trata de un material 

complejo compuesto por una mezcla de óxidos de cobalto y manganeso en diferentes estados de 

oxidación y configuraciones estructurales. La Figura 1(a) y Figura 1(b) se muestran las regiones 

Co 2p y Mn 2p del espectro XPS, respectivamente, encontrándose que el cobalto existe en tres 

estados de oxidación en la superficie de la muestra: Co2+ (42,4%), Co3+ (37,6%) y Co0 (20,0%), 

mientras que el manganeso en el óxido existe como Mn2+ (58,4%) y Mn3+ (41,6%), lo que sugiere 

una composición no estequiométrica o rica en defectos, mejorándose las propiedades clave del 

material, como la actividad catalítica, el almacenamiento de carga y la conductividad eléctrica 

[2,3]. Por otro lado, la Figura 1(c) muestra la imagen SEM/EDS del catalizador Co6/MnOx, 

revelando que el óxido mixto se forma como agregados más grandes que crecen hasta convertirse 

en estructuras laminares con diámetros medios de aproximadamente 100-200 nm [4,5]. Además, 

la espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDS) confirmó la presencia de Mn (13,6%), 

Co (66,1%) y O (17,7%) en la estructura del catalizador, verificando así la síntesis práctica del 

óxido mixto Co6/MnOx. 

 

   
(a) (b) (c) 

Figura 1. Caracterización XPS y SEM/EDS del catalizador Co6/MnOx. 

Por otra parte, en la conversión de CO₂ usando escualeno como referencia, se obtuvo un 

rendimiento gaseoso neto positivo del 10,25% y una baja pérdida de líquido (0,94%), lo que 

sugiere una descomposición térmica del escualeno sin formación adicional de productos líquidos. 

Mientras que, al agregar el catalizador, se observó una disminución del gas (15,57%) y un aumento 

del líquido (12,27%), lo que indica una posible adsorción de CO₂ y formación de productos 

condensables por reacciones en la superficie del catalizador. 

Conclusiones 

El catalizador bimetálico Co6/MnOx es una alternativa innovadora para la conversión de 

CO₂ en hidrocarburos líquidos a bajas temperaturas. Los análisis realizados mediante XPS y 

SEM/EDS confirmaron que el cobalto actúa como el sitio activo principal, mientras que el 
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manganeso desempeña un rol como promotor, favoreciendo la activación del CO2 y mejorando la 

eficiencia de la hidrogenación hacia productos de mayor peso molecular. 
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Introduction 

Bio-oils obtained from rapid pyrolysis have emerged as a renewable energy source, but 

their high content of oxygenated molecules gives them unwanted properties as high acidity (pH 2 

~ 4), a low calorific value, a high viscosity, and poor thermal stability, for their use as green fuels. 

Hydrodeoxygenation (HDO) is the process used to improve the quality of bio-oils by removing 

the oxygen heteroatom hence producing green fuels. HDO is commonly studied with model 

molecules such as guaiacol because they have two important functional groups in their structure; 

namely, the hydroxy- (R-OH) and the methoxy- (RO-CH3) functional groups, which tend to 

generate high molecular weight compounds by condensation reactions [1]. Bimetallic supported 

NiCu catalysts are efficient for diverse hydrogenations. However, published studies do not allow 

concluding whether supported NiCu catalysts lead to green fuels which are free from the oxygen 

heteroatom. For this reason, we systematically studied the properties of Al2O3 and Al2O3-SiO2 

supported NiCu catalysts for the HDO of guaiacol in a batch reactor at representative process 

conditions; 250°C and 𝑝𝐻2
= 6.9 𝑀𝑃𝑎.  

 

Materials and Methods 

Supported NiCu catalysts were synthesized by co-impregnation at pH ~ 12. The metallic 

loading of the catalysts was adjusted to 20 wt.% varying the Ni/(Ni+Cu) from 0 to 1. Three 

supports were used; namely, γ-Al2O3 (Procatalyse, commercial grade) and two aluminosilicates. 

The aluminosilicates were synthesized by the impregnation of tetraethyl orthosilicate (TEOS, 

Sigma Aldrich) over the γ-Al2O3 carrier [2]. The acidity of the supports was evaluated by studying 

Fourier transformed infrared spectra of adsorbed pyridine. The determination of the textural 

properties of the catalysts was carried out by measuring adsorption-desorption isotherms of 

nitrogen at -196 °C with a 3Flex instrument (Micromeritics). Structural properties were evaluated 

by XRD patterns and IR-ATR spectra. The reducibility of the catalysts was studied by TPR profiles 

obtained with a CATLAB microreactor coupled to a mass spectrometer. The morphology and 

distribution of particle size of the metallic phase of the catalysts were assessed from high-



 

 

resolution transmission electron microscopy (HR-TEM) images acquired with a JEOL 2100 Plus 

UHR microscope. Scanning transmission electron microscopy (STEM) images using a high-angle 

annular dark-field (HAADF) detector were also acquired in some instances. Finally, the chemical 

composition and electronic state of the elements that make up the surface of the catalysts were 

determined by XPS. 

Catalytic tests were carried out in a batch reactor at 250 °C, 6.9 MPa of H2, 750 rpm of stirring. 

The reactor feed (210 mL) was composed of 3.7 wt.% guaiacol, 2.0 wt.% of dodecane which was 

used as an internal standard for chromatographic analysis of the reaction products, and 94.3 wt.% 

xylene used as solvent. Using the Madon-Boudart criterion, the influence of heat transport 

limitations was ruled out, but not of diffusion limitations. The catalytic activity was expressed in 

terms of the initial reaction rate of guaiacol and the yield of products. 

  

Results and discussion 

The characterization of the materials showed that we synthesized NiCu catalyst supported 

on Al2O3 and two aluminolisicates with lower Lewis acidity and a small fraction of Brønsted 

acidity. All catalysts displayed broad metal particle size distributions, with the Ni catalysts having 

the smallest sizes and the Cu catalysts forming larger particles. The monometallic Ni catalysts 

showed high Ni2+ formation, > 70 atomic%, implying low catalyst reducibility under the conditions 

used in this work, while the monometallic Cu catalyst presented a low proportion of Cu2+, 

indicating its greater reduction ease. For bimetallic catalysts, at low Cu loadings, the NiCu alloy 

exhibited smaller particle size, whereas catalysts with higher Cu contents presented larger Cu-rich 

particles with greater Cu exposure on the surface. Larger particles of the Cu-rich alloy were 

observed on the catalyst supported on the aluminosilicates. These results were confirmed by the 

XPS data, which also showed that the amount of Ni0 at the surface did not depend on the amount 

of incorporated Cu. Finally, changes in the slope of the XPS spectral background suggested that 

as the Cu content increased, the Ni became less exposed because it began to be partially coated by 

Cu. 

Regarding the catalytic activity, monometallic Cu was less active than the other catalysts 

but was able to convert guaiacol to the deoxygenation pathway, producing small fractions of 

cyclohexane when aluminosilicates were used as supports. For bimetallic catalysts, it was observed 

that increasing the Cu/(Ni+Cu) molar ratio leads to a decrease in the initial reaction rate due to the 

enrichment of the metallic particles with Cu, which migrates more easily to the surface of the 

metallic particle, and not due to the presence of NiO as has been reported for NiCu catalysts on 

other supports. Additionally, it was observed that larger Cu-rich NiCu alloy particles decreased 

the selectivity towards the hydrogenation-mediated pathway and generate deoxygenation pathway 

products such as 1,2-dimethoxybenzene due to surface enrichment with Cu. Furthermore, the 

results suggest that the presence of Brønsted acidity in the support, due to the modification of 

Al₂O₃ with SiO₂, improves the selectivity to cyclohexane in all materials because it promotes the 

cyclohexanol dehydroxylation reaction. Finally, the results lead to the conclusion that for NiCu 

catalysts, a balance between the support acidity, the Lewis/Brønsted ratio, and the amount of Cu 

within the alloy is required. This balance of Lewis/Brønsted acid sites with the metallic sites also 

allowed the monometallic Cu catalysts to produce cyclohexane under conditions that were not 

possible using Al2O3 as the support, due to the enhanced demethylation reactions. 

Conclusions 



 

 

This work demonstrates that monometallic Ni catalysts exhibit higher conversion and 

selectivity toward the hydrogen-mediated pathway in the guaiacol HDO process than NiCu 

catalysts, with Ni being the metal that directs the reaction pathway. This confirmed that Cu 

negatively affects the catalytic activity of Ni in this reaction. Furthermore, support modification 

improves cyclohexane selectivity in all materials, as it promotes the cyclohexanol dehydroxylation 

reaction. Finally, it was observed that for NiCu catalysts, a balance is required between support 

acidity, the Lewis/Brønsted ratio, and the amount of Cu within the alloy. 
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Introducción 

Los marcos metal-orgánicos (MOFs) son materiales cristalinos formados por nodos 

metálicos y ligandos orgánicos que dan lugar a estructuras microporosas con áreas superficiales 

muy elevadas. En este estudio, se sintetizó un marco metal-orgánico (MOF) del tipo MIL-125(Ti) 

[1], funcionalizado con ácido L-glutámico (AG) mediante una reacción de esterificación de Fischer 

utilizando los grupos hidroxilo presentes en el nodo metálico, para la formación de una MOF 

quiral. Esta modificación permite la incorporación de un ligando quiral en la estructura con el fin 

de inducir un entorno asimétrico que facilite posterior la formación de un complejo con 

acetilacetonato de dioxomolibdeno (VI), el cual cataliza la reacción de Transferencia de Átomo de 

Oxígeno.  

Materiales y métodos 

La MIL-125(Ti) se sintetizó por vía solvotérmico en una autoclave de 30 mL, utilizando 

ácido tereftálico (4.5 mmol) e isopropóxido de Ti (1.13 mmol Ti(OiPr)₄) en una mezcla de 15 mL 

de DMF/MeOH, en relación 9/1, a 150 °C por 76 h. El sólido se recuperó por centrifugación, se 

lavó con DMF y MeOH; luego, se secó a 110 °C. Se caracterizó con FT-IR, DRX, UV-Vis y 

mediante la isoterma adsorción/desorción de N2 [1]. 

Para el anclaje del ácido L-glutámico a MIL-125(Ti) (M-A-10/9), se mezclaron con 

agitación magnética previamente el ácido L-glutámico (0,434 mmol) con MIL-125 (0,427 mmol) 

en 5 mL de DMF (relación másica 10/9 MIL-125/AG). Luego, la mezcla se sonicó durante 30 min 

y se calentó a 80 °C por 72 h en un autoclave. El sólido se recuperó por centrifugación, se lavó con 

DMF y MeOH, y se secó a 110 °C. Finalmente, caracterizó por FT-IR, DRX y XPS [2]. 

Resultados y discusión 

La caracterización por FT-IR de MIL-125 confirmó la presencia de enlaces Ti–O del clúster 

metálico y grupos carboxilato del ligando orgánico. Asimismo, el DRX evidenció una estructura 

altamente cristalina con simetría tetragonal (I4/mmm) con un ajuste entre datos experimentales y 

teóricos (Rwp = 6.44%). [3] Con el análisis de la isoterma de adsorción/desorción de N2 se estimó 

un área superficial específica de 854.96 m²/g, con un tamaño de poro promedio de 6.19 nm y una 

distribución dominada por microporos. El análisis del espectro de reflectancia difusa UV-Vis 

permitió calcular una banda prohibida óptica de 3.65 eV [3]. 
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El anclaje de ácido glutámico se evaluó por medio del IR, mostrando señales acordes a la 

presencia de ácido L-glutámico, indicado en la Figura 1A. Adicionalmente, se evidenció mediante 

el análisis DRX que la cristalinidad de MIL-125 no se altera de manera significativa después del 

anclaje del glutámico (Ver Figura 1B) [4]. 

Finalmente, el XPS confirmó la incorporación de ácido glutámico en MIL-125 mediante la 

asignación de las señales del C 1s, Ti 2p (Fig. 1C,D) y una composición superficial porcentual de 

2,95 % de nitrógeno. Para las señales designadas para el C 1s son COOH (289 eV), C=C 

(284,6 eV), C–N (285,5 eV) y C–C (284,8 eV), junto con solapamientos entre los carbonilos α/δ 

del glutámico y los carboxilos del tereftalato. Además, se evidenció una nueva señal tipo éster Ti–

O–CO–R (AG) a 290,2 eV, atribuible al anclaje del ácido glutámico a los hidroxilos del MOF. 

Además, las señales del O 1s corresponden con los enlaces C–OH (533,0 eV), C=O (531,8 eV) y 

Ti–O (530,4 eV) mostrando variaciones de 0,2–0,5 eV con respecto a una mezcla mecánica de 

MIL-125 y ácido glutámico, coherentes con la modificación del entorno de los oxígenos del 

clúster. De manera complementaria, en Ti 2p surgió una banda adicional a ~459,2 eV asignada al 

enlace Ti–O–C (AG), confirmando la unión química del glutámico [5]. 

Finalmente, Se puede deducir con los resultados observados un mecanismo de 

esterificación de Fischer para la funcionalización de la MOF en medio ácido, el –COOH protonado 

del glutámico es atacado por el –OH del clúster de MIL-125, formando un enlace éster.  

 

Figura 1. Caracterización espectroscopica de la Funcionalización de la MIL-125 con el ácido 

glutámico por:  A) FT-IR, B) DRX, C) y D) XPS de C1s, Ti 2p respectivamente. 

Conclusiones 

La incorporación del ligando quiral de ácido L-glutámico dentro de la estructura MIL-125 

se evidenció mediante el análisis XPS. Adicionalmente, se observó la cristalinidad del sólido por 



 

 

DRX. Estos resultados evidencian que la reacción de esterificación de Fischer permite anclar el 

ligando quiral en la MIL-125.  
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