Indice de contenidos

Fundamentos tedricos

Capitulo I- Introduccion

l.1. El Hidrégeno como un combustible alternative-------------------eeemeeeeee- 1
|.2. Métodos reversibles de almacenamiento de hidgéno---------------------- 2
1.2.1. Almacenamiento de H ) en recipientes de alta presion-------------------- 2
[.2.2. Almacenamiento de Hen fase liquida---------=-=========mrmmrmmmmm o eeee 3
1.2.3. Almacenamiento de H por adsorcion fisica-------------=-=======mmmmemnmemo 3
[.2.4. Almacenamiento de Hen compuestos e hidruros quimices-------------- 4
[.2.5. Almacenamiento de Hen hidruros metalicos---------------==-====mmemmeuv 4
1.2.6. Almacenamiento de Hen hidruros complejos-----------======mmmmmmmmmmnaun 6

|.3. Metas a alcanzar en los sistemas de almacenamio de hidrégene-- 7
|.4. Propiedades del hidruro complejo de magnesio lyierro (Mg,FeHg)--- 9
|.5. Diagrama de fases Mg —Fe y Mg — H - eeememm e 10
1.5, ObjJEEIVOS - 11

Capitulo II- Molienda Mecanica y Molienda
Mecanica Reactiva

Il.1. Fundamentos de la molienda mecanica (MM) y d& molienda------- 12
mecanica reactiva (MMR)
[1.2. Materiales de partida-----------===mmmmmmmm e 14
[1.2.1. Sistema de componentes ductil — dUctib--------=-====m=mmemmmmrmm e 14
[1.2.2. Sistema de componentes ductil — frag------------==--==mmcmmmrm oo 14
[1.2.3. Sistema de componentes fragiles — fragiles------------======memrmmcmmmeeev 14
[1.3. TIPOS d& MOIINOS---=mmmnmmmmmm e 15
[1.3.1. Molinos vibratorios (SPEX — Shaker Millg)------=-====mnmnmmmmmmmmmmemaeae 15
11.3.2. Molinos a bolas planetarios (Planetary BalMills) ---------------------=----—- 16
11.3.3. Molinos de atricion (Attritor MillS) =-----=-====mmmmm e 16
[1.3.4. Molinos industriales (Industrial MillS) ----=-=========msmmmmmm oo 17
[1.3.5. Molinos magnéticos (Uni — Ball - Mill}--========mmmmmmmmm oo 18
[1.4. Variables de procese-------------mmmmmmm e 19
[1.4.1. CaAmara de molienda-----=-============ e oo 19
11.4.2. Velocidad de molienda-------=============mmmmmm oo 19
11.4.3. Tiempo de molieNdar---=-========mmmm e e 19
11.4.4. Medio de molienda------============= == m e e 20

11.4.5. Relacion de peso medio de molienda — pol{BC — Relacion de carga)y 20



11.4.6. Carga de la cAmara de molienda-----------=-==-====mmmm oo oo 20

11.4.7. Atmosfera de molienda-------=-========== s m e 21
11.4.8. Agentes para el control del proceso (ACP)-----------=--mmmmmmmmmoemmom 21
11.4.9. Temperatura durante la molienda---------=-============mmmmmmmm oo 21
I1.5. Molino utilizado para la sintesis del hidruro Mg,FeHg -------------------- 21

Capitulo Ill- Equipo Volumétrico tipo Sieverts

1. INtrOUCCION =-mm s 25
[11.2. Principio de funcionami@ntO-----------=mmmmmmmm e 27
1.3, SINteriZad0 == - 29
[11.4. Caracterizacion termodinamiCa ---------====-==mmmemmeem e 29
[11.4. Caracterizacion CiNtiICa--------=---mmmmmm e 32

[11.4.1. Curvas de cinética de abSorciof--------=-==========mmmmmmmm oo 33

[11.4.2. Curvas de cinética de desSorCiGfR----------==========mmmmmmm oo 34

Capitulo IV-— Técnicas de Caracterizacion General

V.1, INtrOAUCCION = e e 35
IV.2. Toma de [as MUESHraS -------m-mmm e 35
IV.3. Calorimetria Diferencial de Barrid0 -------------=-=-mmmmm e 37
(DSC - Differential Scanning Calorimetry)
IV.3.1. FUNAAMENTOS---======= === oo oo 37
IV.3.2. Procedimiento experimentad--------=-==-=mmmmmmmmm oo 38
IV.3.3. CAlCUIOS - === e e 39
IV.4. Difraccién por Rayos X (XRD — X- Ray Diffraction)----------------------- 40
IV.4.1. FUNDAMENtOS---==-===mm oo e 40
IV.4.2. ApliCACIONES === m e o e e o 41
[V.4.2.1. Cualitativar----=========m oo e e e 41
IV.4.2.2. Calculo del tamafio de cristdfi----------==-===========mmm oo 42
IV.5. Microscopia Electronica de Barrido----------------mmmmmm e 43
(SEM — Scanning Electron Microscopy)
[V.5.1. FUNDamMENtOS---==-===mm oo 43

IV.5.2. Preparacion de las muestras----------=-==-=-mmmmmmmm oo 44



Métodos Experimentales

Capitulo V- Sintesis del Hidruro MgFeHg por
Molienda Mecanica en Atmosfera de
Argon y Sinterizado

V.2, INrOAUCCION = mmem e 45
V.2. Materiales de partida------------------seem oo 45
V.3. Molienda mecénica en atmosfera de argém--------------------e--meeemee 47
V.4. Proceso de sinterizado de la pastilla MFk-----------ooeeemeeeceeee o 48
V.5. Proceso de sinterizado del polvo MFH--------eeemmcee e 49

Capitulo VI- Sintesis del Hidruro Mg,FeHg por
Molienda Mecéanica Reactiva en
Atmosfera de Hidrégeno

VI.1. INtroduCCION ----mmmmmmmmem e 53

VI.2. Materiales de partida ---------==-=-mmmmm oo 53

VI.3. Molienda mecanica reactiva en atmosfera de drogeno----------------- 54
de 265 horas (MFHI)

VI.4. Molienda mecanica reactiva en atmosfera de drogeno----------------- 62

de 100 horas (MFHII)

Capitulo VII — Estudio Termodinamico del
Sistema MgH Mg.FeHg

VILL. INtrodUCCION -==m-=mmmm e e 67
VII.2. Estudio Termodinamico del sistema MFI----------eemmmmmmmee oo 67
VII.2.1. Curvas PCT de absorcion y deSorCiQR------------=-=-=-=-m-m-mnmmmmmmmmmeeoe 67
VII.2.2. Calculo y representacion grafica de la ea@acion de Van't Hoff  -------- 68
VI11.2.3. Detalles experimentales--------=--==mmm oo oo oo 71
VII.3. Estudio Termodinamico del sistema MFIl ----------me-eeemoeeeeeee 73
VII.3.1. Curvas PCT de absorcion y deSorciOR-------------==-=-======m-mmmmnmmuem- 73
VII.3.2. Calculo y representacion grafica de la aeacion de Van't Hoff----------- 74
VII.3.3. Detalles experimentales-----------=-==-=-mmmmmmmmm oo 75
VIl.4. Estudio Termodinamico del sistema MFHI ------------nemmmeeemmeeeeeee 77
VII.4.1. Curvas PCT de absorcion y desorCiQR-------------=-=-=-=-mnmnmmmmmmmmmemoo 77
VI1.4.2. Calculo y representacion grafica de la aeacion de Van't Hoff --------- 78

VI1.4.3. Detalles experimentales-------=-==-=-mmmm oo 79



VII.5. Estudio Termodinamico del sistema MFHI ------ocememomme 81

VI1.5.1. Curvas PCT de absorcion y desorciOR--------=--=====-===mmnmmmmmmmmmeee- 81
VII.5.2. Calculo y representacion gréfica de la e@cion de Van't Hoff —-------- 83
VI1.5.3. Detalles experimentales--------=-=-=-=mmmmmmmmmm oo 84
VI1.5.4.El efecto de 1a MMR --=-=-mmmmmm e oo 85
VII.6. Comparacion de los resultados obtenidog--------------------------eeeeee - 86

Capitulo VIII — Estudio del Comportamiento
Cinético del Sistema
Mgkt Mg.FeHs

VL. INtrOUCCION —mm e 90
VII1.2. Estudio cinético del sistema MFF------—- oo 90
VIII.2.1. Cinética de abSOrCiOm--=-==-=======mmm e 90
VIII.2.2. Cinética de deSOrCIOR------=-==n=mmmm oo 92
VII.2.3. ObSErvaCiON@S-----=====mmmmmm o oo oo oo e e 94
VII1.3. Estudio cinético del sistema MFIl------me-emmoeeem e 95
VIII.3.1. Cinética de abSOrCIOm----------=-mmm oo oo e 95
VII1.3.2. Cinética de deSOrCiOR---===========mmm oo 96
VII1.3.3. ObSErvacCioN@S--==-======= == 98
VIII.4. Estudio cinético de los sistemas MFHI y MFHI ---------eeeemmmmeeee 98
VII.4.1. Cinética de abSOrCiOm--=-==-=======mmm e 98
VIII.4.2. Cinética de deSOrCIOR------=-===mmmmm oo o 100
VII1.4.3. ObSErvacCion@S----=--==-==mmm oo 102
VIII.5. Comparacion entre los sistemas estudiados---------------------semmmnnv-- 102

(MFI, MFIl, MFHI y MFHII)

Capitulo IX — Comparacion de Resultados
y Conclusiones

IX. 1. INtrodUCCION —mmm e 105
IX.2. Métod0os de SINteSIS ---mmmmm e 105
IX.2. Caracterizacion termodinAmIiCa -------------=mmmmmmmm e 107
IX.3. Caracterizacion CINEtiCa----------mmmmmmm e 108
RefereNCIaS------mmmmm e e 110
INdice de TaDIAS------r-mmrrm e 113
INAICE d@ FIQUIAS------rmmmremmmeem e e 115
ANEXOS | Y e 119

AQradeCimMIENTOS ----n-mmmnmmm e 125





