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02 Objetivos 03 Procedimiento exp. 04 Resultados

Pila de combustible de 6xido solido (SOFC).

ELECTROLITO — ELECTRODOS
 Estable  Estable
e Denso e Pdroso

e Conductividad mixta

» Elevada conductividad i6nic# )
'D"TQD% tividad catalitica

« Baja conductividad elecirdnica

' B ANODO CATODO
Anodo (-): 2H, + 202 > 2H,0 + 4e Y

Catodo (+): O, + 4e" > 20%
Reaccion total: 2H, + O, = 2H,0
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_—

SOFC simetricas

— Ensamblaje de electrodos en una etapa

— Compatibilidad electrodo-electrolito

— Regeneracién de los electrodos!
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OBJETIVOS
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03 Procedimiento exp. 04 Resultados

2N

Sintetizar los materiales por el
meétodo del precursor liofilizado.

.

Reducir la resistencia especifica de
polarizacién en comparacion a la
muestra no dopada y reducir el
coeficiente de expansién térmica.

&

Caracterizar los materiales obtenidos mediante
DRX, XPS, SEM y espectroscopia de
impedancias compleja
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Meétodo del precursor liofilizado

1. Disolucion de todos
reactivos

Disolucion de

EDTA caliente.
Disolucién acuosa d= NH,.

Aplicando calor en = 2aso del
WO, Ré

\——
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Meétodo del precursor liofilizado

Disolucion
cristalina final ‘

Sinterizacion a
1200°C/1h 4

<

04 Resultados

Calcinar a
300°C/1 h‘

Calcinar a
800°C/1 h‘

moler
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Preparacion de electrodo PBF-CGO

+

60% PBF l 40% Ce( ¢Gdj 104 g5

ﬁ

1h 30 min
En acetona

LSGM (Kceracell 99.9 %)
PBF S

Se lleva a

—
LSGM -, 1100 °C 1h

PBF
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(] e~
Caracterizacion estructural
Patrones de difracciéon de rayos-X para (Pr, :Bag ), 0sF€.,M,O5_5 (x = 0, 0.1, M = Ti4*, Gas*,
Zr4*, Nb%*, Mo%*, Wé* y Re’*)

” 1200 °C - Aire : ESKAOO ﬁ 800 °C - H, : EEKAOO
PBFZr @ . azrO, 800 °C 12 h PBFZr .| ., azo,
5% H,-Ar
. > .
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A A A h ) A A o
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A A \ A A . A A U N
PBFNb PBFND | |
A S U A A
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_—A@JL A A A ] PBFMJO ml A A A
PBFGa JL ) \ PBFG? JL
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Refinamiento Rietveld

Refinamiento Rietveld de los difractogramas de rayos-X de algunas muestras seleccionadas
después de tratar en atmoébsfera de aire.

PBF-Aire Ryp (% =3 02l e~ a 2. o—a11l | SBFMo-Airc Rugp (%) - 3.83
RF (%) Impureza BaMoO, (wt. %)  ZrO, (wt. %) ) RE (%) =1.61
| Aire 8.7 I PBF
PBFMo
H, 4.7 -
Aire -—- 5.1
} i PBFZr
H, 5.1 ﬁ } i
I # i | ? | * T i | &“ % i; % % * - % M i e % “ % -
A s e e — S, . S ——
20 40 20 (0) 60 80 20 40 20 (0) 60 80 20 40 20 (0) 60 80




01 Introduccion 02 Objetivos 03 Procedimiento exp.

Refinamiento Rietveld
Comparacion de los volumenes de celda segun el radio iénico del dopante, sin reducir y
reducidos.

62.5
' . ? Catic Radio
ation o
62.0 | o iénico (A)
T
& Pr3+ (VIII) 1.13
< [ s ; ]
G615} . Pré+ (VII) 0.96
%’ Eeﬂ [
9 o[ T Fe2* (VI) 078
. [ G|
61.0 | . Fe3* (V) 0.65
-
. " Aire Fe** (VI) 0.59
| ® 5% H,Ar
605 L 1 L 1 L 1 L 1 L
0.50 0.55 0.60 0.65 0.70 0.75
Radio i6nico (A)
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Analisis
Imagen HAADF con la distribucién elemental EDS correspondiente para PBFW. Imagenes
HRTEM a lo largo de los ejes de las zonas [100] y (f) [021] para PBFW.
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Caracterizacion microestructural

Imagenes de microscopia electréonica de barrido de pastillas sinterizadas a 1200 °C en aire
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Analisis ATG y Dilatometria

(a) Curvas termogravimétricas y (b) dilatométricas adquiridas en atmésfera de aire.

100.0 = 1.5 (b) TEC-108 K
L (a) LT HT
99.8 - 40| ePeF 118 21.7
' o PBFGa 12.1 22,3
I o PBFT 12.3 19.6
. 99.6 - /'o\ 09L ® PBFRe 11.7 19.8
c>\° é ’  PBFND 1.7 16.6
~— 994 |- [e) | opmEm
0] -
= | ——PBF 5306
0¥2r PBGa
99.0 | = PBFRe 0.3
—— PBFNb
[ —— PBFW
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Espectroscopia fotoelectronica de rayos-X (XPS)
Espectros de XPS de alta resolucién del Ba3d, Pr3d y Fe2p para el compuesto dopado con Ga

PBFGa

Fe 2p

N N N L 1 . 1 . 1 . . . N L, °
784 782 780 778 776 774 740 730 720 710 960 950 940 930 920
BE (eV) BE (eV) BE (eV)
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Espectroscopia fotoelectronica de rayos-X (XPS)
Espectro XPS el oxigeno del nivel 1s del PBFGa.

Ols Cantidad (% at.)
Muestra
O 0/ 02 0,/OH CO,2
PBF 43.8 20.3 28.9 7.0
PBFTi 44.9 205 28.7 5.9
2/OH- PBFGa 41.9 19.0 @ 7.4
0/0,* PBFNb 39.9 23.1 26.7 10.3
PBFW 42.0 23.4 28.9 57
Y S — PBFRe 43.1 AN ED) 9.4
536 534 532 530 528 526 @
BE (eV)
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02 Objetivos
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Espectroscopia fotoelectronica de rayos-X (XPS)

Composicion superficial de cationes de los materiales determinada a partir de XPS.

Muestra

Cantidad (at.%)

PBF

PBFTi

PBFGa

PBFNb

PBFW

PBFRe

Pr

23.2

23.5

21.6

221

23.2

23.9

Ba

27.3

25.6

23.9

24.4

24.5

26.8

Fe

49.5

45.4

42.6

46.8

45.6

43.3

M/dopante

54
11.8
6.7
6.7

7.3

Composicion exp.

Pro.46Bag ssFeg g9
Pro.47Bag s1Feq g1 Tig 11
Pro 43Bag 45F€¢.65Gay 23
Pro.44Bag 49F€ 94NDg 43
Pro.4cBag.s9F€9.91Wo 13
Pro.4sBag ssFegs7Reg 15
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Espectroscopia fotoelectronica de rayos-X (XPS)
Espectro de XPS de los dopantes

(b) Nb 3d (¢) Ga2p;,

d3/2

L L L L L L L L L L L L L
468 466 464 462 460 458 456 454 212 210 208 206 204 1122 1120 1118 1116 1114

BE (V) BE (¢V) BE (eV)
d) W 4f S 72 (e) Re 4f - o
fin 7

f‘5/2

1 1 1 L L L L 1 1 1 1 L L
40 39 38 37 36 35 34 33 32 52 50 48 46 44 42 40

BE (cV) BE (eV)
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Caracterizacion eléctrica

Espectros de impedancia de la muestra PBF a diferentes presiones parciales de oxigeno con
sus correspondientes espectros DRT y la dependencia del pO, con las resistencias a alta y baja

frecuencia del PBF
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Caracterizacion eléctrica

Espectros de impedancia compleja a 650 °C y diagrama de Arrhenius de las muestras en aire

100 ;
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® PBFMo
0.3 ASR en aire a ASR enH, a ® PBFNb
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o
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Electrodos para pilas de oxidos
solidos basados en Pr, ;:Ba, ;FeO,
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