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RESUMEN 

 

En el presente trabajo se realizó el estudio de la resistencia a la compresión y dureza de un 

catalizador de Cobre estructurados por dos métodos: Compresión y Coating. 

La selección y el diseño de un reactor catalítico dependen por una parte del tipo de proceso 

y por otra de sus variables fundamentales tales como por ejemplo el tiempo de residencia 

de los sustratos, temperatura del sistema, la presión, la transferencia de masa entre diversas 

fases, las propiedades de los reactivos, y los catalizadores disponibles. 

Se evalúa la estabilidad térmica del catalizador obtenido por compresión el cual es 

sometido a tres ciclos de envejecimiento a 900 ºC por tres horas, con el objeto de 

caracterizar sus propiedades físicas y mecánicas al ser sometido a una temperatura severa. 

Por otro lado la preparación de catalizadores soportados preparados por “coating” incluyó 

el desarrollo de una técnica adecuada para lograr una capa de Alúmina porosa en la 

periferia del material cerámico 

Se analizaron propiedades físicas de los catalizadores como la densidad, sus propiedades 

mecánicas como la resistencia a la compresión y la dureza antes y después de ser sometidas 

a tratamientos térmicos de envejecimiento, como es el caso de los catalizadores obtenido 

por compresión; y durante las etapas de acondicionamiento de los Núcleos Cerámicos 

(NC), impregnación y calcinación como es el caso de los catalizadores obtenidos por 

Coating. 

Se encontró que los catalizadores obtenidos por compresión tienden a disminuir su 

resistencia a la compresión a mayor número de ciclos de envejecimientos, mientras que la 

dureza tiene un comportamiento inverso es decir aumenta; y en el caso de los catalizadores 

obtenidos por Coating las propiedades mecánicas de dureza y resistencia a la compresión 

de los Núcleos Cerámicos disminuye a medida que son sometidos a los procesos de 

adecuación, impregnación y calcinación. 

 



 

 

ABSTRACT 

 

The selection and design of a catalytic reactor depends partly on the type of process and on 

the other of its key variables such as for example the residence time of the substrates, 

system temperature, pressure, mass transfer between the various phases the properties of 

the reagents, and catalysts available. 

Compression and Coating: In this paper the study of compressive strength and hardness of 

a copper catalyst obtained by two methods was performed. 

The thermal stability of the catalyst obtained by compression which is subjected to three 

cycles of aging at 900 ° C for three hours in order to characterize their physical and 

mechanical properties when subjected to a severe temperature properties were evaluated. 

Moreover the preparation of supported catalysts prepared by "coating" included the 

development of a suitable technique to achieve a layer of porous alumina in the periphery 

of the ceramic 

Physical properties of the catalysts as the density, mechanical properties such as 

compressive strength and hardness before and after being subjected to aging heat treatments 

were analyzed, as is the case of catalysts obtained by compression; and during the 

conditioning steps of ceramic cores (NC), impregnation and calcination as in the case of 

catalysts obtained by coating. 

It was found that the catalysts obtained by compression tend to decrease its resistance to 

compression cycles more agings, while the hardness has an inverse behavior that is 

increased; and in the case of catalysts obtained by mechanical properties Coating hardness 

and compressive strength of the ceramic cores decreases as they are subjected to matching 

processes, impregnation and calcination. 
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CAPÍTULO I 

GENERALIDADES 

 

1.1 INTRODUCCIÓN  

La selección y el diseño de un reactor catalítico dependen por una parte del tipo de proceso 

y por otra de sus variables fundamentales tales como por ejemplo el tiempo de residencia 

de los sustratos, temperatura del sistema, la presión, la transferencia de masa entre diversas 

fases, las propiedades de los reactivos, y los catalizadores disponibles. 

Las reacciones en fase gaseosa en presencia de catalizadores sólidos tienen numerosas 

ventajas técnicas, como la de ser realizadas por lo general continuamente desde baja hasta 

media presión. En comparación con los procesos de fase líquida, requieren generalmente 

temperaturas más altas de reacción y por lo tanto una estabilidad térmica en los materiales, 

los productos, y los catalizadores. Por esta razón, la selectividad de procesos en fase 

gaseosa es a menudo más baja que la de procesos en fase líquida. 

En este proyecto, se pretende dar una visión de las características que deben cumplir los 

catalizadores para ser utilizados en un microreactor que trabaja a altas presiones y 

temperaturas elevadas. El proyecto comprende el planteamiento de experimentos, analizar 

resultados e intentar en la medida de lo posible realizar un estudio preliminar del proceso 

de obtención de catalizadores de cobre soportados en Alúmina. Todo esto se realiza a 

escala de laboratorio, mediante el diseño de un prototipo de catalizador. 

 

1.2 OBJETIVOS 

1.2.1 OBJETIVO PRINCIPAL 

Obtener catalizadores de cobre soportado en alúmina. 
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1.2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 Determinar  la Resistencia a la compresión de los catalizadores obtenidos.  

 Determinar  la Resistencia a la compresión de los catalizadores de cobre 

soportado en alúmina envejecidos.  

 

1.3 JUSTIFICACIÓN 

Los catalizadores intervienen en muchos procesos industriales. Así mismo, la mayoría de 

los procesos “biológicamente” significativos son catalizados. La investigación en catálisis 

es uno de los principales campos en ciencia aplicada e involucra muchas áreas de la 

química, especialmente en química organometálica y ciencia de materiales. Las reacciones 

catalíticas son las preferidas en la química verde para un medioambiente amigable debido a 

la reducida cantidad de residuos que genera en lugar de las reacciones estequiométricas en 

las que se consumen todos los reactivos y se forman más productos secundarios.  

El diseño y generación de catalizadores que posean características Físicas y químicas 

adecuadas tales como la distribución de sitios activos, actividad catalítica entre otras, han 

incitado a la investigación tanto de los modelos teóricos de nucleación como de las técnicas 

para la generación de dichos catalizadores. 

 

 Estos catalizadores deben presentar una buena estabilidad mecánica, es decir, que los 

catalizadores deben soportar las presiones de los fluidos del reactor.  Además se debe 

comprobar la estabilidad térmica de los catalizadores para los cual se  realizará un 

tratamiento de envejecimiento a altas temperaturas.  Por tanto esta tesis estará centrada  en 

analizar el comportamiento mecánico del catalizador obtenido. 

 



 

3 
 

CAPÍTULO II 

MARCO CONCEPTUAL Y TEÓRICO 

2.1 Necesidades de catalizadores para procesos industriales 

La implantación industrial de la síntesis de amoniaco supuso un avance muy significativo, 

entre otros muchos campos, en catálisis heterogénea, y abrió la vía para abordar otros 

nuevos procesos, especialmente los que implican reacciones de hidrogenación. 

En 1923, comenzó la producción de metanol por reacción entre monóxido de carbono e 

hidrógeno, materias primas disponibles mediante el reformado de hidrocarburos. Gran parte 

de los conocimientos adquiridos con el estudio de la síntesis de amoniaco se aplicaron en 

este nuevo proceso de hidrogenación, porque las condiciones de trabajo eran muy similares 

a las de su predecesor. 

Con la hidrogenación de hidrocarburos insaturados, descubierta por Sabatier en 1905, se 

inicia la catálisis heterogénea orgánica que pronto aplica la industria alimentaria para 

hidrogenar aceites vegetales y fabricar margarinas. La síntesis de largas cadenas de 

hidrocarburos a partir del gas de síntesis fue posible con los catalizadores de hierro 

promovidos por álcalis que habían descubierto Franz Fischer y Hans Tropsch. 

La implantación de este proceso de obtención de hidrocarburos líquidos por hidrogenación 

directa de carbón planteó el problema de cómo eliminar el azufre del producto obtenido y la 

respuesta vino de la mano de la catálisis, Fredrich Bergius (1936) desarrolló el proceso de 

hidrodesulfuración. 

El acetileno, procedente del carbón, ha sido una de las materias primas en la que se ha 

basado la industria química para obtener moléculas más complejas gracias a la gran 

cantidad de reacciones químicas que se fueron desarrollando, muchas de ellas basadas en 

los catalizadores. Un ejemplo de la importancia que tiene la química que se desarrolla a 

partir del acetileno, Walter Reppe 1938-1945, es su reacción con monóxido de carbono y 

agua, catalizada por níquel tetra carbonilo, para obtener ácido acrílico (CH2=CHCOOH) 

que puede considerarse el inicio de la implantación de un nuevo campo de la catálisis, la 

catálisis homogénea. 
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A mediados de los años treinta del siglo XX, el petróleo comienza su carrera para desplazar 

gradualmente al carbón de la posición central que ocupaba como materia prima, entre otras 

industrias, de la industria química. 

Este desplazamiento de una fuente de carbono por otra diferente fue posible gracias a un 

nuevo proceso catalítico, el craqueo. Los primeros catalizadores— arcillas tipo 

montmorillonita tratadas con un ácido, Eugene J. Houdry 1936, fueron rápidamente 

desplazadas por sílices-alúminas amorfas, y finalmente por una gran variedad de zeolitas 

sintéticas. 

El interés que ha despertado el craqueo ha sido tan grande que ha hecho de él uno de los 

procesos catalíticos de mayor importancia. El craqueo pone a disposición de la industria 

química unos productos muy reactivos con los que construir una amplia gama de productos, 

siempre que se logren las transformaciones apropiadas, para lo que, de nuevo, se recurre a 

los catalizadores. La catálisis homogénea permite que se desarrollen nuevos procesos de 

fabricación, como la hidroformilación, reacción de olefinas con monóxido de carbono e 

hidrógeno catalizada por carbonilos de cobalto para obtener aldehidos —Otto Rocíen en 

1936—, la oxidación de etileno a acetaldehído con cloruros de paladio —Jürgen Smidt, 

1957-1959— o la carbonilación de metanol a ácido acético mediante complejos de rodio —

Frank E. Paulik y James F. Roth a finales de la década de los sesenta—. 

Con el petróleo como principal fuente de productos químicos adquieren gran importancia 

los diferentes tipos de reacciones de polimerización. La necesidad de sustituir las fibras 

naturales por productos de síntesis impulsó los procesos de fabricación de polímeros y 

fibras sintéticas en los años cuarenta. Las primeras tecnologías de polimerización de 

olefinas que, igual que el craqueo térmico, implican reacciones de radicales libres, se 

realizan en condiciones severas, elevadas presiones y temperaturas. 

Gracias a los catalizadores desarrollados por Ziegler-Natta (TiCl4/Al(C2H5)3) a mediados de 

los cincuenta, se consigue polimerizar olefinas a bajas presiones y temperaturas, dando 

lugar a polímeros de mayor densidad y en consecuencia mayor punto de fusión y 

cristalinidad que el polímero obtenido vía radicales libres. La aceptación que tienen los 

productos fabricados con polímeros promueve el desarrollo de nuevas generaciones de 
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estos materiales para lo que es preciso fabricar nuevos monómeros como acroleína o 

acrilonitrilo. Ambos productos se obtienen mediante procesos que emplean catalizadores 

formados por mezclas de óxidos de diferentes metales para oxidar o amonoxidar, 

dependiendo del producto a obtener, selectivamente propilene. 

En la segunda mitad del siglo XX, el crecimiento del transporte estimula la investigación de 

procesos que transformen compuestos que se obtienen del petróleo en otros diferentes para 

disponer de combustibles apropiados a las nuevas exigencias del mercado. El reformado 

catalítico o la alquilación de olefinas son ejemplos de catálisis heterogénea de gran 

importancia en la formulación de gasolinas. La crisis del petróleo de los años 70 puso de 

manifiesto la necesidad de disponer de fuentes de carbono alternativas al petróleo, siendo el 

carbón y el gas natural los que asumen este papel. El gas de síntesis, producido ahora a 

partir del gas natural, es una materia prima alternativa para la producción de hidrocarburos 

oxigenados. Con este fin, aparecen nuevos procesos catalíticos, como la obtención de 

anhídrido acético vía carbonilación de metilacetato mediante catalizadores basados en 

rodio. 

La demanda de calidad ambiental, que se inician en el último cuarto del siglo XX, conduce 

al desarrollo de catalizadores para una finalidad muy diferente a la que habían tenido hasta 

entonces. Para reducir las emisiones de gases contaminantes en fuentes fijas y móviles es 

preciso retirarlos antes de que se liberen a la atmósfera. Algunos de estos compuestos, 

óxidos de nitrógeno, monóxido de carbono y muchos compuestos orgánicos, pueden 

transformarse por medio de reacciones químicas en gases inocuos como nitrógeno, dióxido 

de carbono y agua. A las dificultades de la propia reacción química se unen tres 

peculiaridades nuevas: la concentración de los contaminantes es muy pequeña, el 

tratamiento de depuración debe aplicarse al final del proceso que los genera y, por último, 

el elevado número de compuestos en la mezcla a tratar. Estas restricciones dieron lugar a la 

aparición de numerosos catalizadores de oxidación-reducción muy activos y capaces de 

adaptarse a las situaciones particulares de la emisión, y a las estructuras monolíticas que 

ofrecen una elevada superficie de contacto junto a una pérdida de carga despreciable. La 

catálisis ambiental de fin de línea ha ido creciendo a lo largo de dos décadas hasta ocupar el 

primer segmento en el mercado de catalizadores. 
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Estas tres direcciones —fabricación de productos químicos, protección ambiental y 

producción y utilización de energía— siguen siendo las que establecen actualmente el 

desarrollo de la catálisis. La producción eficiente de combustibles de alta calidad, la 

descomposición de óxido nitroso, la conversión directa de metano en metanol, la síntesis 

homoquiral o enantiomérica de compuestos puros son unos pocos ejemplos de reacciones 

que tienen gran interés práctico y que esperan nuevos catalizadores o mejoras 

significativas, en conversión, selectividad o estabilidad, de los catalizadores existentes. 

2.2 Definición de Catalizadores 

Los catalizadores son materiales que funcionan como promotores de reacciones, esto se 

debe a que hace un mecanismo de reacción alterno, cada paso del cual tiene menor energía 

de activación que en un proceso no catalizado, facilitando así la formación de compuestos e 

incrementando los beneficios dentro de un proceso. 

La actividad de los catalizadores depende cuando menos en parte de la extensión de su área 

superficial, por consiguiente los catalizadores sólidos casi siempre son porosos [1]. 

2.3 Componentes del Catalizador 

Aunque algunos catalizadores se usan en estado puro, la gran mayoría de los catalizadores 

están formados por varios componentes, entre los cuales los más importantes son: 

 Agente Activo: Es propiamente la sustancia catalítica y la que produce la 

aceleración de la reacción química. 

 Soporte: Es una sustancia, generalmente muy poco activa en la reacción, de gran 

superficie específica y porosidad, cuyo objetivo principal es extender el área del 

agente activo. 

 Promotores: Son sustancias químicas que se agregan al catalizador con el objeto de 

mejorar sus cualidades. Dichas sustancias son muy poco activas catalíticamente, o 

no lo son, pero adicionadas a un agente activo aumentan significativamente su 

eficiencia. En general, se agregan en una proporción muy inferior a la del material 

activo. 
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No siempre es posible explicar la acción del promotor, si bien en algunos casos se ha 

observado intervención de tipo físico, que consiste en estabilizar las características 

estructurales del sólido; en otros casos, ha sido de tipo químico o electrónico, que favorece 

la transferencia de electrones entre reactivos y catalizador. 

2.4 Soportes para catalizadores  

El soporte, como su nombre lo indica, sirve para dispersar los diferentes componentes 

catalíticos depositados en él. Puede así mismo actuar como soporte diluyente y 

estabilizador de los componentes activos como así también puede, en muchos casos, 

contribuir a la actividad catalítica. [2,3]. 

Las características del soporte son el resultado de su propia génesis [19] y de los 

tratamientos que sufre hasta llegar al catalizador terminado. Las características más 

importantes que debe tener un soporte son su estabilidad térmica y estructural, resistencia 

mecánica, buena capacidad dispersante de la fase metálica y su inercia química. La textura 

porosa (volumen de poros, distribución de tamaños de poros y superficie específica) tiene 

influencia tanto en las etapas de preparación de los catalizadores como durante su uso en la 

reacción al estar íntimamente vinculada a las características de difusividad de reactivos y 

productos en los poros [4]. 

 Algunos de los soportes utilizados en catalizadores metálicos soportados son la sílica 

(SiO2) [5], la alúmina (Al2O3) [6-9], sílica-alúminas, el carbón activado bajo diferentes 

formas (gránulos, fibras, fieltros), las zeolitas, el MgO, etc.. Dentro de estos soportes se han 

elegido materiales a utilizar en función de los requisitos mencionados. 

2.5 Descripción y obtención de Alúmina 

La alúmina es un material cerámico, tiene como ventajas entre otras su excelente capacidad 

dispersante del metal y su buena resistencia mecánica y térmica,  que al igual que la zeolita 

sus propiedades se adaptan en muchas aplicaciones industriales. Está formada por cristales 

de óxido de aluminio normalmente de forma hexagonal y de tamaño diminuto. Los granos 

más grandes se forman de numerosos cristales. 
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La estructura forma un octaedro, en el cual seis grupos hidroxilos (OH−) o átomos de 

oxigeno están dispuestos de tal manera que cada uno forma un vértice de un octaedro que 

se mantiene unido por un átomo de aluminio en el centro. El arreglo molecular en forma de 

octaedro se encuentra unido entre sí en una hoja o lámina conocida como hoja de alúmina u 

octaédrica. 

Las alúminas son generalmente preparadas por deshidratación de varios compuestos de 

hidróxido de amonio. Incluso si este es un gel, puede transformarse a una fase cristalina a 

partir de un calentamiento. 

Entre los tipos más importantes de alúmina a nivel químico industrial, se encuentran la 

Al2O3-γ y la Al2O3-η, las cuales presentan un área superficial alta y una relativa estabilidad 

en un intervalo de temperaturas que son de interés para muchas reacciones catalíticas. Las 

diferencias entre estos materiales es mínima pero el tipo η presenta una forma más 

distorsionada que la γ además que la η presenta una acidez inherente más elevada que la 

Al2O3-γ, motivo por el cual la Al2O3-η se utiliza para reacciones de isomerización de 

olefinas. 

Goro Yamaguchi & Wen-Chau CHIU, sintetizaron bohemita cristalizada al calcinar gibsita, 

posteriormente calcinaron de nuevo dos muestras de bohemita a diferentes velocidades de 

calentamiento cada una, compararon los resultados con difracción de rayos X y finalmente 

encontraron que se forman alúmina en fase γ y δ además obtuvieron θ, y η alúmina por 

distintos métodos. 

Es importante mencionar que la alúmina contiene fases cristalinas y cada una de ellas posee 

características y arreglos moleculares únicos que los hacen adecuados para algunos 

procesos de refinación, todo depende de la estructura y tamaño de poro de la alúmina que 

facilita el acceso a las distintas moléculas de hidrocarburos. 
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2.5.1 Descomposición de la alúmina 

A principios del siglo pasado, se encontró que para obtener una alúmina completamente 

deshidratada era necesario calcinar a temperaturas de 1400 a 1500 K esto es 800 K más de 

los necesarios para obtener un equilibrio entre hidróxidos y corundum. Posteriormente se 

descubrió que calcinando a temperaturas más bajas se podían obtener compuestos similares 

al corundum con propiedades y estructuras únicas. La Figura 2.1 muestra la forma en cómo 

la alúmina se descompone hasta obtener el corundum (alúmina-α). 

A continuación se mencionará el grado de obtención de la bohemita a alúmina-γ debido a 

que es esta materia prima la que se utiliza para la obtención del soporte referente a este 

trabajo. 

 

Figura 2.1 Diagrama de descomposición térmica de alúmina [10-12] 

En 1955 se reportó que el calentamiento de bohemita a una velocidad de 4.5 ºC/min 

produce un fuerte efecto endotérmico necesario para la formación de un soporte cristalizado 

homogéneamente, y a 780 K el área superficial se incrementa a menos de 100 m2/g, y 

ocurre una transformación de fases a alúmina-γ. 
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Figura 2.2: Formación de las diferentes alúminas de transición [13]. 

En la Figura 2.1 y 2.2 se puede observar como la alúmina-γ es obtenida a cierto intervalo de 

temperaturas, y ésta parte de la bohemita como materia prima. También se puede observar 

que a partir de otras formas de la alúmina como lo son la gibsita, la bayerita y la diáspora se 
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pueden obtener otras fases de la alúmina a los intervalos de temperatura dados, todo es 

cuestión del producto deseado. 

2.6 Desactivación de Catalizadores 

La desactivación de los catalizadores ocurre por varias razones. Un ejemplo es la 

deposición de carbón que cubre los sitios activos del catalizador y puede tapar parcialmente 

a los poros. Por otro lado, los compuestos de azufre y otros materiales son frecuentemente 

quimisorbidos en catalizadores de níquel, cobre y platino. El mecanismo consiste en un 

recubrimiento de los centros activos, que de otra manera podrían adsorber moléculas 

reaccionantes. La declinación en la actividad de este tipo de venenos se detiene cuando se 

alcanza el equilibrio entre el veneno en los reactantes y el presente en la superficie del 

catalizador. Si la fuerza de adsorción del compuesto es baja, la actividad se restaurará 

cuando el veneno se elimine de los reactantes. Si el material adsorbido está adherido 

firmemente, el envenenamiento es más permanente. 

2.7 Regeneración de los Catalizadores 

En la mayoría de los procesos a medida que se produce la formación de carbón o coque el 

cual penetra en el catalizador se minimiza rápidamente la actividad de este, por tal motivo 

es necesario regenerar el catalizador a niveles útiles. Esto se logra extrayendo el carbón 

formado y quemando los depósitos de coque no removidos con una corriente de aire 

caliente. 

2.8 El catalizador y las velocidades de los fenómenos implicados en la transformación 

2.8.1 Comportamiento del catalizador: Actividad, selectividad y vida 

La selección de los componentes de los catalizadores y de los procedimientos de 

preparación se realiza con el fin de lograr, además de su adaptación al proceso en el que se 

pretenden emplear, una adecuada combinación de las tres propiedades que le caracterizan: 

actividad, selectividad y estabilidad. Materiales activos para la reacción, soportes, 

promotores o estabilizadores son componentes habituales de los catalizadores empleados 

para lograr el comportamiento exigido. 
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Cuando se conoce el número de centros activos que intervienen en el proceso, la actividad 

suele cuantificarse por el número de veces que tiene lugar la reacción catalítica global por 

centro catalítico y unidad de tiempo (turnover). Esta forma de cuantificar la velocidad de 

las transformaciones en los centros activos, se ha utilizado con frecuencia en procesos 

enzimáticos y en catálisis homogénea y va siendo cada vez más habitual en zeolitas y en 

algunos metales soportados para los que se ha logrado una caracterización suficientemente 

precisa. A pesar de las dificultades que ofrecen los catalizadores sólidos para determinar lo 

que ocurre en los centros que intervienen en el ciclo, el conocimiento de la transformación 

en monocristales, empleados como modelo, es una manera de aproximarse al 

comportamiento en los catalizadores utilizados en las plantas industriales. Con la 

información obtenida mediante estos métodos se sabe que, en muchas reacciones 

heterogéneas en las que intervienen moléculas pequeñas en el intervalo de temperatura 100-

500 °C, los valores obtenidos varían entre centésimas y centenas. Estos valores son muy 

inferiores a los encontrados en los procesos enzimáticos que superan en varios órdenes de 

magnitud las decenas de millón, 10
+7

-10
+39

. 

Generalmente, la superficie de los catalizadores sólidos está formada por centros activos de 

diferente reactividad por lo que la suposición de uniformidad superficial debe sustituirse 

por una determinada distribución de actividad. Aceptando esta heterogeneidad de la 

superficie, determinados centros, los más reactivos, serán los que tengan una contribución 

mayor a la transformación química. Solamente cuando la mayor parte de la reacción se 

efectúe en estos centros, el comportamiento de la reacción será similar al de una superficie 

uniforme. 

En catálisis heterogénea se produce un aumento de la concentración de las especies 

adsorbidas, pero este aumento no es suficiente para justificar los cambios en la velocidad de 

reacción con respecto a la reacción homogénea. Al ser las velocidades de las reacciones 

químicas funciones exponenciales de las barreras energéticas, el gran aumento que se 

produce se debe a la reducción significativa de estas barreras que logran el conjunto de 

reacciones elementales que intervienen en la transformación catalítica. Algunos 

catalizadores pueden provocar reducciones de la barrera energética que implican aumentos 

de la velocidad de la reacción no catalizada de órdenes de magnitud de 30 y hasta 50. Sin 



 

13 
 

embargo, no se observan estos aumentos tan elevados porque existen factores restrictivos, 

como la orientación o la energía con que llegan las moléculas a la superficie, que también 

afectan a la velocidad de la transformación. 

El cambio de velocidad que experimenta una determinada reacción catalizada puede ir 

acompañado por cambios en las velocidades de las reacciones secundarias que transcurren 

simultáneamente. La especificidad de un catalizador o la selectividad de la transformación 

se deben a su capacidad para que cada una de estas modificaciones siga la dirección 

apropiada, aumentando unas y disminuyendo otras. Por ello, conseguir elevadas 

selectividades requiere que los catalizadores, por cualquier tipo de actuación, aumenten 

más la velocidad de las reacciones deseadas que las velocidades correspondientes a las 

reacciones no deseadas. 

2.8.2 Transporte en el interior de los catalizadores sólidos 

Los catalizadores industriales deben tener una estructura física determinada, tienen que 

soportar las condiciones en las que se realiza la operación, necesitan favorecer el 

intercambio de materia y de energía y no pueden ocupar mucho espacio. Normalmente los 

materiales catalíticamente activos no pueden cumplir estos requerimientos por lo que es 

preciso incorporar otros materiales de muy distintas propiedades físicas y químicas. Para 

que la superficie catalítica ocupe un espacio reducido es preciso depositarla sobre un 

material que tenga una elevada superficie interna, de modo que en unos pocos gramos se 

dispone una gran superficie, en la que se encuentran los centros activos, de varios cientos 

de metros cuadrados. La estructura porosa, porosidad y distribución de tamaño de poros, no 

solo guarda una estrecha relación con la superficie interna sino que tiene un papel 

fundamental en las dificultades que encuentran las moléculas para acceder a los centros 

activos. Mientras que los microporos (diámetro inferior a 2 nm) le confieren la elevada 

superficie, los mesoporos (diámetro comprendido entre 2-50 nm) y macroporos (diámetro 

mayor de 50 nm) sirven, principalmente, para la difusión de las moléculas desde el exterior 

hasta el interior. 

El transporte de materia en el interior de la partícula del catalizador se realiza por diferentes 

mecanismos de difusión ordinaria, Knudsen, superficial, etc. Y el de energía por 
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conducción y convección a través de la matriz porosa. Como estos dos transportes se 

realizan simultáneamente con la reacción química, se establecen perfiles de concentración y 

de temperatura en la partícula que dependen de las respectivas velocidades. En los 

catalizadores muy activos constituidos por grandes partículas porosas, del orden de 

magnitud del centímetro, se establecen diferencias importantes de concentración y de 

temperatura entre la superficie y el centro y en consecuencia la velocidad de reacción varía 

con la posición que ocupan los centros activos (Keil, 1999) [14 ]. La cuantificación de estos 

fenómenos permite seleccionar la geometría y el tamaño que debe tener el catalizador para 

que la generación de estos perfiles no ocasione alteraciones significativas en su 

comportamiento. (Figura 2.3) 

 

Figura 2.3: Catalizadores industriales de diferentes formas y tamaños. 
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Como el contacto entre los reactivos y el catalizador se logra mediante su transporte desde 

al seno del fluido hasta los centros activos del catalizador, es posible utilizar membranas 

para ofrecer una gran resistencia al paso de los gases, de modo que sólo algunos de los 

componentes de la mezcla de reacción puedan atravesarla o que al menos la atraviesen a 

mayor velocidad que otros componentes. 

Las membranas son barreras que permiten la permeación selectiva de algunos componentes 

de una mezcla. Cuando en la membrana existe una fuerza impulsora —gradiente de 

presión, de concentración o de potencial eléctrico—, se puede cambiar la composición de 

un fluido que circula a través de ella. El empleo de membranas para realizar 

simultáneamente una transformación química y una separación de componentes, para 

aumentar la conversión modificando la distribución de productos en reacciones de control 

termodinámico, fue sugerida hace bastantes años (Michaels, 1968) [15]. La permeación 

selectiva de al menos uno de los productos de reacción permite desplazar el equilibrio. El 

campo de aplicación de las membranas poliméricas se reduce a aquellos procesos que 

implican condiciones térmicas y químicas suaves, como ocurre con los reactores 

biológicos. 

Por ello, el empleo de reactores de membrana ha estado muy limitado al campo 

biotecnológico (Giorno, 2000) [16]. La elevada tendencia a la adsorción selectiva de un 

reactante en un determinado catalizador provoca un descenso de la velocidad de reacción, 

debido a que su concentración superficial es muy elevada frente a la concentración que 

alcanzan los otros reactantes, cuyos potenciales de adsorción son muy inferiores pero que 

también son necesarios para la transformación. 

En estos casos, las membranas permiten evitar este inconveniente haciendo que el reactivo, 

cuya adsorción se pretende dificultar, se incorpore al catalizador a través de ella, como se 

ha puesto de manifiesto experimentalmente en procesos de hidrogenación con membranas 

de paládio (Nagamoto, 1986) [17] y en procesos de oxidación con membranas de plata 

(Gryaznov, 1986) [18]. El aumento de velocidad logrado debe compararse con la 

ralentización que provoca la permeación, inconveniente cinético que se añade a los que ya 

tienen las membranas, como el debido a la baja relación entre área superficial y volumen de 
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metal noble o su gran sensibilidad al envenenamiento y al taponamiento de los poros con 

muy pequeñas cantidades de impurezas en la alimentación. 

En las membranas porosas aparecen varios mecanismos de transporte con diferentes 

selectividades de permeación, y cuya contribución varía con la dimensión del poro, 

temperatura, presión, naturaleza de la membrana y de las moléculas que permean. El flujo 

viscoso, difusión de Knudsen, difusión molecular, difusión en multicapa, condensación 

capilar y el cribado molecular son mecanismos con diferentes velocidades de permeación. 

Debido a la mayor complejidad del transporte, las membranas porosas, a diferencia de las 

membranas densas, que tienen limitadas sus aplicaciones al hidrógeno y oxígeno, pueden 

emplearse con un elevado número de compuestos. 

A medida que aumenta el tamaño de los poros va perdiendo importancia el transporte por 

difusión de Knudsen, pero el aumento del flujo de gas a través de la membrana va 

acompañado por un descenso de la superficie específica, y en consecuencia, de la actividad 

catalítica disponible en la membrana. Por ejemplo, la y-alúmina empleada como soporte de 

partículas catalíticas tiene una superficie específica de unos 200 metros cuadrados por 

gramo y cuando tiene un tamaño de poro similar al empleado en micro filtración (0,2-l μm), 

la superficie solo alcanza unos pocos m2/g. Es preciso seleccionar los parámetros 

estructurales de la membrana de modo que se optimice el aumento de la velocidad de 

reacción, asociados al crecimiento del tamaño de los poros, frente al descenso de la 

actividad por unidad de volumen que ocasiona esta modificación. Como se ha puesto de 

manifiesto en estos párrafos, hay muchos factores que determinan el comportamiento de las 

membranas catalíticas — tipo de flujo, velocidades de aporte de reactantes, selectividad y 

permeabilidad de la membrana, actividad de la superficie catalítica por unidad de volumen, 

temperaturas y presiones de operación, naturaleza y posición del catalizador y algunos otras 

más— que es preciso armonizar para que se logre un determinado comportamiento frente a 

la reacción química. 

2.8.3 El ciclo catalítico en la superficie de los solidos 

Cuando una molécula choca con una superficie puede quedar retenida en ella o volver a la 

fase gas. Si la atracción entre la superficie y la molécula es fuerte, se forma un enlace 
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químico. La velocidad a la que se produce este tipo de interacción depende de la 

probabilidad de atrapar a la molécula que colisiona con la superficie y de la probabilidad de 

que se produzca la liberación de la molécula atrapada. Este proceso de adsorción tiene lugar 

a través de una secuencia de etapas en las que intervienen especies químicas que se unen a 

la superficie. El coeficiente de cohesión, que describe la cinética de la adsorción, es el 

resultado de combinar las velocidades de todas las etapas elementales que intervienen en el 

proceso. En la primera etapa se produce la captura de una molécula para formar un estado 

intermedio, caracterizado por no estar asociado a sitios específicos de la superficie, por ser 

una especie móvil y por ser precursor del estado quimiadsorbido. Su velocidad se describe 

por el coeficiente de captura. Este primer estado intermedio puede liberarse en una segunda 

etapa o puede transformarse a un nuevo estado intermedio caracterizado por corresponder a 

una especie quimiadsorbida. 

La cinética de esta segunda etapa de adsorción se describe con dos constantes de velocidad, 

una para cada una de las dos posibilidades, la liberación y la transformación. 

A medida que la superficie se va cubriendo de especies adsorbidas y, en consecuencia, va 

disminuyendo el número de sitios disponibles para la adsorción, se produce un descenso de 

la velocidad que es proporcional a la fracción de superficie ocupada. Sin embargo, se 

encuentra con frecuencia que la velocidad de adsorción disminuye menos de lo que prevé la 

relación proporcional, debido a la retención de las moléculas en un estado precursor móvil. 

Una molécula de la fase gaseosa que choca con la superficie catalítica puede acomodarse en 

sitios ocupados y difundirse sobre la superficie hasta que encuentra un sitio activo libre en 

el que puede formar un enlace de quimiadsorción. 

En todas las superficies sólidas se producen colisiones con las moléculas de gas, pero sólo 

cuando una molécula permanece en la superficie durante un tiempo mayor que el requerido 

para una colisión se considera que la molécula ha sido adsorbida. Como consecuencia de 

este proceso, se modifica la estructura atómica de las superficies y se altera la reactividad 

de las moléculas retenidas y es el comportamiento de estas especies adsorbidas el que 

permite controlar la velocidad de la reacción superficial 
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La molécula se acerca a la superficie sin una orientación específica, pero la quimiadsorción 

requiere que lo haga desde una posición adecuada, siendo las moléculas que rotan en un 

plano paralelo a la superficie las que tienen preferencia para este proceso. La interacción 

entre una molécula y la superficie catalítica que conduce a la quimiadsorción da lugar a la 

formación de una «molécula superficial», metal-adsorbato, cuyos orbitales moleculares 

están compuestos por los orbitales metálicos y por los orbitales de las moléculas que se 

adsorben. 

El tipo de uniones que se forman entre la superficie sólida y la molécula adsorbida 

determina el tipo de transformación catalítica que tendrá lugar (Smith, 1999) [19]. Al poner 

en contacto CO con a-alúmina no se forman enlaces entre ellos y la energía de adsorción es 

similar a la del CO en estado líquido, por lo que los intermedios formados por estas uniones 

no pueden transformarse en productos sino que sirven como precursores de otros 

intermedios capaces de evolucionar en el ciclo catalítico. Cuando el CO se expone a una 

superficie metálica de cobre se produce una interacción mucho más fuerte, que da lugar a 

diferentes estados de adsorción en los que aparece debilitado el enlace C-O, proceso de 

quimisorción asociativa; si la superficie es de níquel, la interacción es capaz de provocar la 

ruptura de la molécula de CO, proceso de quimiadsorción disociativa. El conocimiento de 

cuál es la interacción que se produce es una información de gran valor para seleccionar el 

catalizador del proceso deseado. Así, la hidrogenación de CO para obtener metanol, CO + 

2H2 -^CH3OH, requiere el debilitamiento del enlace pero sin que se rompa la molécula de 

CO —quimiadsorción asociativa con hidrógeno mediante un catalizador de cobre— 

mientras que su hidrogenación a metano, CO + 3H2 -> CH4 + H2O, se ve favorecida con 

catalizadores de níquel en los que tiene lugar la quimiadsorción disociativa, ruptura de la 

molécula CO en carbono y oxígeno. 

La fortaleza de la interacción entre el centro activo del catalizador y las especies reactantes 

intermedias es uno de los factores que determina el valor de la velocidad de reacción. Para 

que la velocidad de reacción alcance el valor máximo es preciso lograr que esta interacción 

sea la apropiada. 
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Los alquinos, con su triple enlace, -C = C-, se adsorben fuertemente en la superficie de los 

metales de transición, haciendo que la velocidad de hidrogenación sea baja. Los 

aromáticos, en el otro extremo, se adsorben débilmente, lo que también da lugar pequeños 

valores de la velocidad de hidrogenación. Como la hidrogenación de olefinas se encuentra 

próxima a la interacción óptima de energía, su velocidad de reacción es elevada. 

El hierro promovido con potasio es el catalizador empleado en la síntesis de amoniaco 

porque es capaz de romper el enlace N-N y de liberar el amoniaco adsorbido. El hierro es el 

metal cuya interacción con el nitrógeno no es ni demasiado fuerte ni demasiado débil y el 

promotor alcalino facilita la disociación del nitrógeno y debilita la interacción de amoniaco 

con el centro activo del catalizador Para que se produzca la absorción de estas especies 

adsorbidas sobre el catalizador es necesario que la retención de las moléculas se realice en 

el seno del sòlido en lugar de hacerlo sólo en la superficie. La difusión de las especies 

formadas en la superficie hacia el interior del material sòlido y el proceso de reconstrucción 

superficial son fenómenos que afectan significativamente a la cinética de la transformación. 

Frecuentemente, la reconstrucción de la superficie se realiza de tal manera que la capa 

externa puede considerarse estable. Para que se mantenga constante la composición de esta 

capa es preciso que exista alguna movilidad, sobre la que existe evidencia experimental, de 

los átomos del catalizador que permita el intercambio entre diferentes capas. Por ejemplo, 

se ha observado que la densidad atómica de la superficie reconstruida es diferente de la que 

tiene la superficie no reconstruida. Este tipo de movilidad de los átomos del catalizador 

explica la inestabilidad que se presenta en los catalizadores heterogéneos hasta que no ha 

transcurrido un determinado tiempo de empleo o «periodo de iniciación» necesario para 

alcanzar la estabilidad. Mientras varíe la composición de las capas activas durante el 

proceso, la reactividad de la superficie no permanecerá constante. Por ello, sólo cuando la 

velocidad de este proceso de difusión entre la capa superficial y las capas adyacentes es 

mayor que la velocidad de la etapa del ciclo catalítico más lenta, la falta de homogeneidad 

superficial no modifica la cinética de la reacción catalítica y la capa de adsórbalos puede 

suponerse que responde a una mezcla ideal. 

Normalmente, el espesor de la zona activa del catalizador es inferior a un nanometre lo que 

indica que la influencia de la superficie catalítica en el proceso se limita a los átomos que 
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están en contacto con el gas. A pesar de que en muchos catalizadores comerciales se 

confinan varios cientos de metros cuadrados en unos pocos gramos, el espacio donde se 

produce la reacción no supera el 5 % del volumen que ocupa el catalizador. 

La velocidad de reacción alcanza el máximo valor cuando las especies que intervienen 

están idealmente mezcladas en la zona donde se producen las diferentes etapas que se 

requieren para transformar los reactantes en los productos de reacción. Sin embargo, la 

superficie del catalizador no siempre contiene una concentración de compuestos 

intermedios proporcional a la presión parcial de los componentes en la mezcla gaseosa, en 

cuyo caso existe un intermedio reactivo mayoritario como consecuencia inevitable de la 

competencia de los reactantes por ocupar los sitios disponibles para la adsorción. A esta 

competencia por ocupar los centros activos se unen los complejos procesos reactivos y de 

transporte de las especies que ocupan la superficie reactiva para alterar el comportamiento 

esperado en la transformación catalítica. 

La identificación de los átomos superficiales, centros activos y moléculas adsorbidas es un 

conocimiento necesario para comprender el ciclo catalítico que tropieza con la falta de 

homogeneidad en la composición y en la estructura de las superficies catalíticas (Yuranov, 

2004) [20]. Los catalizadores con superficies bien definidas —monocristales, superficies 

laminares epitaxiales, complejos metálicos sobre superficies, etc.— se han empleado para 

estudiar los cambios moleculares que se producen durante la catálisis. A pesar de los éxitos 

alcanzados al reproducir resultados experimentales de algunos catalizadores utilizados en la 

industria, las diferencias entre la superficie de los modelos y la superficie real son 

demasiado grandes por lo que deben reducirse empleando sistemas más complejos con los 

que analizar simultáneamente todos aquellos fenómenos que las técnicas experimentales no 

permiten desacoplarlos. 

Pero estas no son las únicas dificultades que se encuentran cuando se pretende describir el 

ciclo catalítico en sólidos. 

Cuando el catalizador tiene diferentes tipos de centros activos, aquellos cuya interacción es 

cercana a la óptima son los que determinan la velocidad de la reacción en el catalizador. Sin 

embargo, los centros responsables del comportamiento cinético pueden ir cambiando a 
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medida que cambian las condiciones de operación y con ellas la energía de interacción 

óptima. Además, el ciclo catalítico puede sufrir modificaciones por la incorporación de 

algún compuesto, diferente a los compuestos que participan en la secuencia de 

transformación, capaz de alterar alguna de las etapas elementales que lo componen. En 

determinadas superficies catalíticas se producen oscilaciones entre dos estados de la 

reacción. 

Para explicar este fenómeno se deben incluir procesos auto catalíticos entre las etapas que 

permiten transformar los reactantes en los productos. Se pueden proponer diferentes tipos 

de reacciones auto catalíticas en la superficie del catalizador, como la existencia de dos 

tipos de centros activos capaces de transformarse entre sí (reacción auto catalítica) al 

producirse la adsorción selectiva de los reactantes y su reacción superficial o la 

transformación de especies adsorbidas por un mecanismo más rápido cuando dispone de un 

centro activo libre (la liberación de centros es el proceso auto catalítico). 

La observación del comportamiento catalítico de la superficie, trabajando en las mismas 

condiciones de reacción y en el mismo momento en que se produce la transformación, 

puede contribuir a la mejor compresión de la catálisis heterogénea y al desarrollo de nuevas 

estrategias para seleccionar nuevos catalizadores. De este modo se pueden seguir los 

cambios morfológicos que tienen lugar en la superficie del catalizador a medida que avanza 

la reacción y conocer no solo el detalle de los mecanismos de reestructuración de la 

superficie sino también la adecuada relación entre estructura superficial y comportamiento 

catalítico (Yan, 2004) [21]. 

2.9 La elección de los materiales catalíticos y de los modos de utilización 

El conocimiento aportado por los estudios científicos constituye una base sólida para 

concebir nuevos catalizadores y reacciones catalíticas, así como para interpretar los 

resultados de observaciones experimentales. 

Además, el empleo de las diferentes técnicas desarrolladas en el estudio de la catálisis es 

muy útil para elucidar estructuras y descubrir relaciones de causa-efecto con las que 

acelerar el proceso de desarrollo de catalizadores. Sin embargo, el amplio intervalo de las 



 

22 
 

variables que es preciso considerar y las oscuras relaciones entre los cambios en estas 

variables y el comportamiento de los catalizadores hacen que esta actividad requiera 

todavía mucho esfuerzo experimental. 

Con los trabajos de síntesis de catalizadores destinados a comprender cómo influyen los 

materiales de partida y las condiciones de obtención del material catalítico en la 

composición y estructura del catalizador, se pueden establecer valiosas relaciones entre 

procedimientos de preparación y comportamiento frente a la reacción química. Los éxitos 

que pueden lograrse con estos estudios pueden conducir a la identificación de principios y 

estrategias para preparar catalizadores con propiedades previamente especificadas. 

La determinación de la estructura de ciertas enzimas por difracción de rayos X supuso un 

paso fundamental en el conocimiento de los centros con actividad catalítica y de su entorno 

atómico y estructural. A partir de los centros activos de las enzimas se pudo establecer el 

mecanismo de acción de estos catalizadores y los principios para imaginar cuáles eran las 

modificaciones que se debían introducir en los grupos químicos próximos al centro activo 

para mejorar su comportamiento catalítico. La elevada eficiencia de las enzimas en las 

transformaciones químicas supone un reto en el diseño de catalizadores y un modelo a 

seguir. 

La igualdad de los centros activos, su aislamiento, la modulación de sus propiedades 

electrónicas mediante grupos químicos unidos al átomo central del lugar activo, el control 

de la difusión de reactivos y productos por interacción con los grupos proteicos y la 

preactivación de los reactivos adsorbidos, identifican el comportamiento catalítico de las 

enzimas (Solomon, 2000) [22] y por ello son características a reproducir en otros sistemas 

catalíticos. 

La dispersión de catalizadores homogéneos y de los reactivos en una sola fase facilita el 

contacto a nivel molecular y el acceso de los distintos componentes de la mezcla a los 

centros activos. En los complejos organometálicos, todos estos centros son iguales, están 

bien definidos y se pueden modificar variando la naturaleza de los ligandos. Sin embargo, 

la separación de los productos y del catalizador es muy difícil, característica que limita las 

aplicaciones de este tipo de catálisis. 
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En los sistemas heterogéneos, generalmente sólidos, los reactivos se encuentran en una fase 

distinta a la fase en que opera el catalizador, con lo que se evita el problema de la 

separación pero se dificulta el acceso de los reactantes a los centros activos. Estos 

catalizadores están constituidos por pequeños cristales o partículas metálicas dispersas en 

un soporte sólido poroso de elevada área superficial. La heterogeneidad de la superficie es 

la responsable de la variedad de centros activos, y su posición en el interior de la partícula 

determina las dificultades que los reactivos encuentran para acceder a ellos. Estas 

características de la catálisis heterogénea son responsables del descenso de la actividad y 

selectividad de la transformación con respecto a que se obtendría si el proceso fuera 

homogéneo. 

2.10 Catalizadores Sólidos 

Gran parte de los catalizadores industriales son sólidos con elevada superficie específica en 

la que, en muchos casos, están dispersos los componentes activos en forma de partículas 

muy pequeñas cuyo tamaño oscila entre 1 y 20 nm. La catálisis heterogénea ha sido 

siempre un fenómeno inherentemente nanoscópico con gran importancia tecnológica y 

consecuencias sociales fundamentales en el modo de utilizar la energía y en la fabricación 

de productos químicos. El tamaño local y la composición de estas pequeñas partículas 

tienen una gran importancia en el comportamiento del catalizador al afectar a su actividad y 

selectividad. 

El proceso catalítico que tiene lugar en estos materiales sólidos se puede controlar mediante 

las dimensiones de los poros, la capacidad de adsorción, la posibilidad de modular la 

polaridad de la superficie y las propiedades electrónicas de los centros activos. 

La terminología empleada para definir la variedad de tamaños de poros se ha establecido 

para moléculas pequeñas y en función de su transporte, de modo que las moléculas en 

canales microporosos ( < 2 nm), tales como los encontrados en zeolitas, pueden exhibir 

difusión migratoria y el transporte en medios que ofrecen mesoporos ( > 10 nm) y 

macroporos ( > 50) se pueden aproximar a la difusión en medios abiertos. 

El control de la difusión molecular se realiza por medio de la red de canales, cuyas 

dimensiones pueden discriminar, por tamaño y por forma, a los reactivos y productos, 
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haciendo que se difundan a velocidades diferentes. La selección de reactivos y estados de 

transición encerrados en la matriz sólida se realiza por interacciones de tipo van der Waals 

y dipolares entre determinados grupos del reactivo y del catalizador. Como las reacciones 

catalíticas ocurren dentro de los poros, su configuración también puede seleccionar el 

estado de transición deseado entre varios que compiten. 

La interacción en el espacio confinado en los poros de un catalizador está caracterizada por 

la geometría del entorno del centro activo y por la composición química de dicho entorno. 

Este confinamiento geométrico y electrónico en los poros obliga a que las moléculas de 

reactivo optimicen sus interacciones y aumenten su reactividad, por la preactivación de 

reactantes, organización de centros reactivos del reactante e incluso reconocimiento 

molecular de los centros activos. 

Cuando se pretende que el comportamiento del catalizador dependa de diferentes 

mecanismos, la disposición de la materia en el espacio es un proceso bastante crítico. Por 

tanto, el espacio vacío, como camino que atraviesan las moléculas que entran y salen del 

material, debe incluirse en el diseño integral de los catalizadores sólidos. 

Los tamices moleculares, de los cuales las zeolitas son una clase especial, ofrecen grandes 

oportunidades para el diseño de nuevos catalizadores. Estos materiales se caracterizan 

porque sus cavidades y redes de poros, perfectamente definidas, les confieren propiedades 

para actuar como «pequeños reactores», siempre que en las paredes de los canales existan 

los centros activos apropiados (Doesburg, 1999) [23]. Son las estructuras zeolíticas, 

aluminosilicatos y aluminofosfatos, las que confinan el espacio donde se difunden y 

reaccionan las moléculas. 

Dependiendo del tamaño de sus canales se evita la penetración de los reactantes en su 

interior, se evita la formación de estados de reacción intermedios demasiado grandes, se 

facilita la difusión de los productos más pequeños al exterior y se dificulta la de aquellos 

que tienen mayor tamaño. El resultado de estos procesos de transporte en el interior del 

sólido es el cambio de actividad y de selectividad de las reacciones químicas que puede 

conseguirse modificando tamaño, geometría y configuración de los canales internos de la 

zeolita. 
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La actividad catalítica más representativa de estos materiales es debida a los centros ácidos. 

La red cristalina tridimensional está compuesta por tetraedros de óxidos de silicio y de 

aluminio interconectados por puentes de oxígeno en la que su carga negativa está 

determinada por el número de átomos de aluminio. Esta carga debe ser compensada por 

cationes, orgánicos o inorgánicos, o por protones. Los protones, que representan centros 

ácidos tipo Bronsted, son fundamentales para la transformación de moléculas orgánicas por 

catálisis ácida. Asimismo, la deshidroxilación de los grupos puente OH provoca la 

formación de especies de aluminio insaturadas, que actúan como centros aceptores de 

electrones, es decir, como centros ácidos de Lewis. 

A través de la composición de la red, se puede controlar la reactividad de la zeolita, ya que 

los centros activos pueden introducirse en la pared de la estructura tanto en el proceso de 

síntesis como en una etapa posterior. 

Cuando se realiza la síntesis de la zeolita, se pueden introducir centros ácidos o básicos 

modificando la proporción de elementos tetravalentes (Si, Ge) a elementos trivalentes 

tetrahédricamente coordinados (Al, B, Ga). El número de centros Bronsted depende del 

número de átomos trivalentes presentes en la red y la fuerza .ácida está determinada por la 

electronegatividad del elemento trivalente y por la relación de elemento trivalente a 

tetravalente. 

Los procesos de desaluminización de las zeolitas originan cambios en la fuerza de los 

centros ácidos (generalmente aumentándola), a la vez que reducen su número y facilitan el 

transporte de moléculas en la boca del poro al producir un aumento del tamaño de los 

poros. Cualquiera que sea el procedimiento empleado para modificar la acidez es posible 

diseñar catalizadores que se adapten al proceso para hacer máxima la selectividad. 

El gran atractivo de los tamices moleculares se encuentra en la variedad de composiciones 

y topologías que poseen y que dan lugar a diferentes comportamientos catalíticos. La 

familia de tamices moleculares en los años 80 se formaba con los aluminosilicatos y se ha 

visto aumentada con la incorporación de los aluminofosfatos. Actualmente se conocen más 

de 60 diferentes tipos de tamices moleculares y, aunque son previsibles teóricamente 

decenas de miles de estructuras diferentes, el conocimiento de cómo sintetizar una 
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determinada no está todavía disponible. Un objetivo de interés especial es encontrar 

métodos para obtener tamices moleculares con aberturas que superen 0,7 nm.  

2.11 Estabilidad de los Catalizadores 

El  factor que en gran parte puede alterar la estabilidad del catalizador es la sinterización 

del metal. La presencia de promotores convenientes tales como K pueden neutralizar los 

centros ácidos de la alúmina.  

2.12 Métodos de obtención de los soportes del catalizador 

Mucha de las aplicaciones catalíticas requiere del uso de la Al2O3 en forma de pellas, 

cilindros, aros, etc., por lo que el conformado de estas estructuras esféricas, cilíndricas, etc. 

está limitado básicamente en lograr una estructura porosa y controlable. 

Las estructuras de formas diferentes pueden producirse por métodos mecánicos 

(peletización, extrusión, prensado), métodos químicos (moldeado en aceite, en coagulante, 

etc.) y deposición del catalizador sobre una superficie de un soporte prefabricado  

(Coating). El primer método es relativamente simple, desde el punto de vista de cambios en 

la textura del producto durante su manufactura. 

Un soporte catalítico debe poseer además de alta área superficial, estabilidad térmica y 

química (dentro de un intervalo dado de temperatura) y resistencia mecánica. 

Aunque los gránulos cilíndricos de alúmina se pueden hallar comercialmente, sus 

propiedades mecánicas no son las más adecuadas en aplicaciones catalíticas en reactores de 

lecho fluidizado de acuerdo a estudios realizados por, quienes determinaron que la 

resistencia mecánica de las pellas debe exceder los 10 MPa para evitar molienda bajo 

condiciones dinámicas y que la resistencia al impacto es proporcional a la resistencia a la 

compresión. Por esta razón, la preparación de gránulos de alúmina con excelentes 

propiedades mecánicas y alta área superficial específica es de gran importancia en el 

desarrollo de nuevos soportes catalíticos. 
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2.12.1 Soporte preparados por Compresión 

Para la obtención de soportes de alúmina conformados mediante el método de compresión 

se empleó polvos alumina. Para conformar el soporte de alúmina se utilizó agua destilada 

en un 20%. 

2.12.2 Soporte preparados por Coating 

Varios métodos pueden ser usados para depositar un catalizador sobre una superficie de un 

soporte dependiendo de las propiedades de la superficie y de las características del 

catalizador que ha de ser depositado. Estos soportes están diseñados para proporcionar una 

adecuada resistencia mecánica, baja caída de presión con altas velocidades de flujo en 

condiciones normales de operación del catalizador y bajo coeficiente de dilatación [24, 25]. 

Al mismo tiempo los recubrimientos deben ser estables y poseer la mayor superficie 

específica posible [26, 27]. El principal problema de los recubrimientos es mantener una 

elevada área superficial, apropiada distribución del tamaño de poros y una firme cohesión 

al soporte a elevada temperatura [28]. 

De acuerdo a la literatura se han encontrado diferentes métodos para la producción de 

“coatings”
1
. Como se señaló en el capítulo I, la industria de coating cerámicos utiliza varias 

técnicas de deposición que incluyen: “washcoating”
2
 [29-32], “dip coating”, [27,30-36], 

“spraying” [29], plasma “spraying” [32,37], granulación [38], deposición sin electrodos 

[39], recubrimientos basadas en polímeros [40], deposición de vapores físicos (PVD) y 

químicos (CVD) [30], etc. 

A continuación se describen brevemente las metodologías de “coating” según como se 

disperse la fase, en forma líquida, gaseosa, etc. (Tabla 2.1) 

Las metodologías antes mencionadas pueden ir acompañadas de pretratamientos de los 

soportes inertes a cubrir, el cual resulta muy conveniente ya que permite modificar la 

textura, área específica y/o acidez, etc. [34] del soporte inerte con el fin de incrementar la 

adherencia de la capa y así el tiempo de vida útil del catalizador estructurado. Existen 

diversos pretratamientos los cuales podemos mencionar: oxidación anódica, oxidación 
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térmica o los tratamientos químicos (con ácidos inorgánicos (HCl, HNO3, HF) u orgánicos 

(fórmico, cítrico, acético, oxálico y EDTA), bases, etc..) [30,31,33,34]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

_________________________________________________________________________ 

1 Coating: capa, recubrimiento o material a depositar que va a formar la capa. 

2 Washcoating: acción de depositar las capas, puede realizarse a través de distintos 

métodos. A veces se usa como equivalente de dip-coating. 
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De acuerdo a la bibliografía puede decirse que las metodologías usadas para soportes 

estructurados cubiertos con alúmina son raramente reportadas, especialmente si la 

geometría del soporte es esférica. Según la escasa literatura existente, las capas de γ- 

alúmina se puede depositar sobre diferentes materiales estructurados que presentan 

diferentes formas y distintos tipos de estructuración (micro y macroscópica) [30]. 

La técnica de dip-coating consiste en que el soporte se sumerge en un recipiente con el 

líquido de impregnación o material de coating, con el objetivo de obtener un cubrimiento 

uniforme y un espesor de película reproducible y predecible. Los soportes deben ser 

sumergidos lentamente para permitir que el material del “coating” desplace el aire que 

rodea los componentes y debe permanecer inmerso en una solución, dispersión o gel hasta 

que el burbujeo haya cesado y luego se extrae [41]. Este método es ampliamente usado para 

depositar los materiales ya que permite obtener capas uniformes sobre soportes inertes 

estructurados complejos. Luego, el film húmedo depositado, se seca y calcina y se 

transforma en un sólido adherido al soporte. Este método fue desarrollado para preparar 

catalizadores estructurados y monolíticos que se aplican en procesos catalíticos del medio 

ambiente como la purificación de gases de “exhaust” de los automóviles (“honeycomb”) y 

en áreas tales como la producción de energía y el control de la contaminación. 

Como ejemplos de aplicación de esta técnica se pueden citar trabajos que describen la 

deposición de γ-Al2O3 sobre soportes como α-Al2O3, aluminio y/o aleaciones FeCrAl [43, 

44] y sobre soportes metálicos de FeCrAl [33]. También, Wu et al. [27] estudiaron la 

deposición de un “coating” de capas de alúmina-titania y alúmina depositada sobre soportes 

metálicos de FeCrAl mediante la técnica de “plasma spaying” y por “dip-coating”. 

Asimismo, 

Motanaro et al. [36] trabajaron en la deposición de “coating” sobre filtros catalíticos para 

caños de escape de automóviles. Para depositar el material de la capa se usa un precursor de 

la γ-Al2O3 a depositar en forma de gel. Tal como se mencionó en el capítulo I, de las 

metodologías halladas en la bibliografía, el método de sol-gel [45, 46] aparece como una 

técnica ventajosa, simple, barata y permite el “coating” de geometrías complejas como 

láminas cerámicas y coatings funcionales de varias geometrías tales como: placas, discos, 

cilindros, tubos huecos y “honeycombs” [28, 29, 35, 43, 44, 47]. Además este método 
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provee alta pureza, baja temperatura de síntesis y especialmente un control preciso de la 

composición del mismo. En este método se emplean polvos y materiales precursores 

líquidos (soles), de esta forma es sencilla la incorporación de otras fases como promotores, 

estabilizantes, “binders”, etc.. La deposición puede hacerse directa ente con el gel; luego se 

seca y calcina para formar la capa. 

Asimismo, la calidad de las capas depositadas es gobernada por las propiedades del gel 

como son: naturaleza y tamaño de partículas del polvo, naturaleza y concentración de los 

dispersantes, temperatura del gel, uso de ligantes en el gel y deposición de una primera 

capa sobre el material [48]. Al mismo tiempo se encontró que las principales variables 

relacionadas con la preparación influyen en la masa específica de la capa depositada y su 

adherencia [30,31]. 
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CAPÍTULO III 

METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 

3.1. Materiales y equipos de ensayo 

3.1.1. Materiales 

 Nitrato de Cobre P.A. (CuNO3.2H2O); pureza 98 %. 

 

 

Figura 3.1 Nitrato de Cobre P.A. 

 Alúmina (Al2O3) 

 

Figura 3.2 Alúmina 
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 Agua destilada. 

 

Figura 3.3  Agua Destilada 

 NaOH  

 

Figura 3.4 Hidróxido de Sodio 

 Matraz de 250 mL. 

 

Figura 3.5 Matraz de 250 Ml 
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 Bureta de 50 mL. 

 

Figura 3.6 Bureta de 50 mL 

 Probeta de 100 mL. 

 

Figura 3.7 Probeta de 100 mL. 

 

 Molde. 

 

Figura 3.8 Molde 
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3.1.2. Equipos 

 Balanza. 

 

Figura 3.9 Balanza. 

 Agitador Magnético con plancha caliente. 

 

 

Figura 3.10 Agitador Magnético con plancha caliente. 
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 pH-metro. 

 

Figura 3.11 pH-metro. 

 Termómetro. 

 

Figura 3.12 Termómetro 
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 Vernier 

 

 

Figura 3.13 Vernier 

 

 

 

 

 Mufla THERMOLYNE 

 

 

Figura 3.14 Mufla THERMOLYNE 
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 Máquina de ensayo de Dureza 

 

Figura 3.15 Máquina de ensayo de Dureza SHORE A 

 

 Máquina de ensayo de compresión 

 

Figura 3.16 Máquina de ensayo de compresión 
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 Microscopio 

 

Figura 3.17 Microscopio (UNSA) 

 Prensa Hidráulica para compresión 

 

Figura 3.18 Fotografía de la prensa Hidráulica (UNSA) 
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3.2. Metodología 

3.2.1. Preparación de los Catalizadores 

Para la preparación de los catalizadores de cobre, se usaron dos métodos: por 

compresión y Coating. 

3.2.1.1. Catalizadores obtenidos por Compresión 

En este método se siguen los siguientes pasos: 

 Partimos de alúmina en polvo marca BUEHLER de 0.05μm el cual se seca en el 

horno a 105 ºC ± 5ºC. 

 Se impregna con nitrato de cobre, la concentración de la disolución del nitrato de 

Cobre se calculó de manera tal que el catalizador final tuviera un contenido en 

Cobre de 10% en masa. Para ello, se introduce una cantidad conocida de soporte en 

un matraz de fondo redondo de 250 mL, por ejemplo para impregnar 50g de 

alumina se realizan los siguientes cálculos: 

Según la metodología se necesita 10 % de Cu, entonces si deseo preparar usando 50 

g de soporte: 

   50g ……………. 100% 

   X1 ………………. 10% 

     X1= 5 g de Cu 

Por la composición del Nitrato de Cobre sabemos que:  

En un mol de Cu(NO3)2.2H2O hay un mol de Cu, entonces podemos decir: 

P.M. Cu(NO3)2.2 H2O = 232.56 g/mol 

P.M. Cu = 63.546 g/mol 

   232.56 g de Cu(NO3)2.2 H2O ………….  63.546 g de Cu 

       X2 ………….. 5 g 

        X2 = 18.2986 g de Cu(NO3)2.2H2O 
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Pero también se sabe que el nitrato comprado está al 98 %, entonces: 

  18.2986 g de Cu(NO3)2.2H2O ………………….. 98 % 

         X3 ………………... 100 % 

                              X3 = 18.67 g de Cu(NO3)2.2 H2O  

 La adición de la disolución acuosa del precursor se realiza con ayuda de una pipeta 

de 5 mL, añadiendo gota a gota la disolución sobre el soporte y procurando una 

distribución uniforme de la misma.  La alúmina se introdujo en la disolución en una 

relación 1 g por 2.5 mL. Una vez añadido el volumen adecuado, el sólido 

impregnado se mantiene en agitación durante 3,5 h a 150 r.p.m. a 343 K, con el fin 

de conseguir una buena homogeneización y que el precursor penetre en todo el 

volumen de poros del soporte. La concentración de la disolución utilizada en la 

impregnación depende del porcentaje en peso nominal de agente dopante en el 

soporte.  

 Se trasvasa la solución en una placa Petri después se deja reposar durante 24 horas  

finalmente se deja secar durante 3 horas en el horno a  105 ºC ± 5ºC. 

 Después de impregnar el nitrato de cobre en la alúmina se continúa con el moldeado 

por compresión añadiendo la cantidad suficiente de agua destilada (Aprox. 20 – 25 

%). 

 Se seca a temperatura ambiente durante 24 horas.  

 A continuación, el material es secado en estufa a 105 °C ± 5ºC  por 05 horas. 

 Finalmente se calcina a 700º C durante 3 horas. 
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Figura 3.19 Esquema del método de Compresión. 

Solución de Nitrato de Cobre 

Impregnación en Soportes 
(Al2O3). Con agitación y evaporación a 70 ºC  

Secado de las Muestras a temperatura 
ambiente por 24 horas 

Secado de las Muestras a 105 ºC / 5 horas  

Nitrato de cobre soportado 

Fabricación de catalizadores de cobre por el 
método de compresión 

Moldeado del catalizador por COMPRESION 

Secado a 105 ºC ± 5ºC por tres horas 

Calcinación a 700 ºC por 3 horas. 
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3.2.1.2. Método Coating 

A continuación se muestra el procedimiento para la preparación de catalizadores de Cobre 

por el método Coating:  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.20 Esquema del método de impregnación. 

Acondicionamiento del soporte. 

a. Tratamiento térmico del soporte. 

b. Tratamiento del soporte con HF. 

 

Preparación del gel de bohemita. 

Impregnación con Nitrato de Cobre. 

Secado a 105 ºC ± 5 ºC por 3 horas. 

Calcinación a 700 ºC por 3 horas. 

Elección y acondicionamiento de soportes inertes: 

núcleo cerámico comercial Thermo Laser. 

Tratamientos térmicos a fin de transformar la 

bohemita en γ-Al2O3. 

Deposición del “coating” de bohemita. 

Obtención de la Bohemita a partir del Sulfato 

de Aluminio 



 

45 
 

PASO 1: Elección y acondicionamiento de soportes inertes: núcleo cerámico 

comercial. 

Esta etapa consistió en la selección de los soportes inertes y de baja área más 

adecuados para efectuar el “coating” de una capa de una alúmina porosa, la cual a 

su vez va a cumplir el papel de soporte de catalizadores metálicos. Se decidió 

trabajar con un núcleo cerámico comercial Thermo Laser (NC) .  

 

PASO 2: Acondicionamiento del soporte. 

 

a. Tratamiento térmico del soporte. 

Se realizó una calcinación de los soportes cilíndricos en el horno durante 3 horas 

a 500ºC a fin de estabilizar la fase. 

b. Tratamiento del soporte con Ácido Fluorhídrico. 

Este tratamiento tuvo como objetivo limpiar la superficie de material libre, la 

cual impide la deposición de una capa estabilizada en el tiempo. Además con 

este procedimiento se pretende desarrollar mayor rugosidad para favorecer la 

deposición, adherencia y estabilidad de la capa. El tratamiento se llevó a cabo en 

los núcleos cerámicos, con Ácido Fluorhídrico (HF). En la Tablas 3.1 se detallan 

las características del tratamiento con ácido inorgánico que se han llevado a 

cabo.  

 

Tablas 3.1 Características y condiciones usadas en el tratamiento ácido a 25ºC 

del NC. 

 

Soporte Acido Concentración Tiempo de exposición (h) 

NC HF 20 % 24 

 

Fuente: A. Ballarini. “Catalizadores metálicos soportados para la deshidrogenación selectiva de 

parafinas livianas y pesadas”. Universidad Nacional del Litoral. 2009 
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A continuación se describe la metodología usada para el acondicionamiento del 

soporte: 

 

Se procedió a realizar la puesta a punto de la técnica de manera de optimizar los 

tiempos necesarios para cada lavado y enjuague. A continuación se describen las 

distintas etapas sucesivas del tratamiento ácido: 

 Exposición de los núcleos inertes con la solución ácida durante el tiempo 

correspondiente (ver Tablas 3.1). Las soluciones ácidas fueron agregados en 

cantidad suficiente para cubrir todo el sólido. 

 Lavado de los soportes NC: Esta etapa se realizó el lavado de los núcleos 

inertes con agua destilada en un recipiente con agitación mecánica (a 

250rpm) hasta alcanzar el pH 7. Este proceso se repitió por lo menos 5 

veces, cada lavado se hizo por 1/2 hora, cambiando el agua entre lavado y 

lavado. Luego se dejó en reposo durante 12 h en agua y se repitieron los 

lavados al día siguiente. Con este procedimiento se logró alcanzar un pH 

estable, con lo cual se asegura que no quedan trazas de ácido en los núcleos. 

 Secado en estufa. El secado se efectuó en estufa durante 12 h a temperatura 

de 120 °C. 

 Calcinación. Esta etapa se lleva a cabo en un reactor de cuarzo a 500°C 

durante 3 h. Dicho proceso tiene como finalidad estabilizar la estructura del 

núcleo inerte. 

 

PASO 3: Obtención de la Bohemita 

 

Inicialmente se obtuvieron las curvas de valoración potenciométrica a temperatura 

ambiente para monitorear la evolución del sistema durante la adición de NaOH en 

una solución de Al2(SO4)3 para esto se realizó los siguiente: 

 Preparar soluciones de NaOH y Al2(SO4)3 

 

Para prepara las soluciones se realizaron los siguientes cálculos: 
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a) Solución de Al2(SO4)3 

 

Se desea preparar 400 mL de Al2(SO4)3  a una concentración de 0.4341 M, 

entonces se debe calcular cuánto se debe pesar. 

 

Sabemos que Peso molecular del Al2(SO4)3  = 342.15 g/mol 

 

342.15 g/mol Al2(SO4)3  ……. 1000 mL ……. 1M 

                               X1  …….   400 mL ……. 0.4341M 

    X1 = 59.41 g 

b) Solución de NaOH 

 

Se desea preparar 500 mL de NaOH  a una concentración de 0.5 M, entonces 

se debe calcular cuánto se debe pesar. 

 

Sabemos que Peso molecular del NaOH  = 40 g/mol 

 

                  40 g NaOH  ……. 1000 mL ……. 1M 

                               X2  …….   500 mL ……. 0.5 M 

                           X2 = 10 g 

 Se vierte en el vaso de precipitado un volumen conocido del Al2(SO4)3, el vaso 

con la solución se colocan en el agitador magnético, lo suficiente como para cubrir 

el bulbo del electrodo del PH-Metro y asegurar una buena homogenización de la 

solución. 

  Luego se llena la bureta con NaOH hasta completar su capacidad 50mL 

 Se arma el pH-metro o potensiómetro y se calibra (ver Anexo). 

 Colocar el Electrodo del pH-metro en la solución de Al2(SO4)3. 

 Abrir la llave para que gotee la solución de NaOH.  

 Cada 0.5 mL registrar el volumen consumido y el Ph de la solución 
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Figura 3.21: Sistema Armado para la Valoración Potenciométrica del Al2(SO4)3 

 

El pH se midió utilizando un potenciómetro OAKTON PC 2700 calibrado 

previamente a pH 7 y 4. 

 

Figura 3.22: Potenciómetro OAKTON PC 2700 
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Figura 3.23: Soluciones Buffer usadas para calibrar el Potenciómetro. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.24: Diagrama de flujo del proceso de síntesis de la bohemita llevado a cabo 

durante este estudio 

Adición de la base  

Agitación constante 

Control de pH 

Filtración 

Precursor Al2(SO4)3 

Secado 

Sólido coloidal 

Formación de complejos 

Formación de precipitado 

Base NaOH 
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PASO 4: Preparación del gel de bohemita. 

 

Para la preparación del gel, se consideraron las principales variables que influyen en 

la cantidad y el espesor del coating y en la adherencia de las capas depositadas. En 

cuanto a la carga o cantidad de la capa de coating que se deposita así como la 

adherencia de esta capa está influenciada por factores del tipo químico como es el 

pH y factores físicos asociados a la conducta fluidodinámica del gel durante el 

“coating”.  

 

Para llevar a cabo la preparación del gel se tuvo en cuenta: 

 

a) Efecto del contenido del sólido en la dispersión. 

Resulta importante el contenido del sólido ya que influye directamente en la 

cantidad final de masa de bohemita que quedará depositada. Por este motivo se 

eligió 20% p/p de sólido, además, con mayor cantidad de sólido, se favoreció la 

formación del gel. 

 

b) Efecto de la concentración del HNO3 en la dispersión de la bohemita. 

La adición de HNO3 tiene como función mejorar la peptización y gelificación, 

dando estabilidad al gel. Afecta directamente las propiedades reológicas del gel 

obtenido. Aquí, parte de la bohemita es parcialmente disuelta conduciendo a la 

formación de un adhesivo (polímeros Al-O-Al) que ayudan a la cohesión de las 

partículas. 

Como se mencionó, es clave la estabilidad y el comportamiento reológico del gel en 

el espesor final de la capa. Se pueden obtener “geles” notablemente menos viscosos 

y en consecuencia el “coating” será de menor carga y espesor mientras que si se 

parte de “geles” más viscosos, donde el “coating” será de mayor carga pero la capa 

será quebradiza y más heterogénea después del secado.  

 

A continuación se describe la metodología usada para la preparación del gel de 

bohemita. 
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Se preparó una dispersión de bohemita en una concentración del 20% (p/p), en 

solución de HNO3 al 0,2% (p/p) para lo cual se agregaron 50 g de bohemita a 

200mL de agua destilada. Se agitó la dispersión con la ayuda de agitación 

magnética durante 1h a 250 rpm. Se dejó reposar 1h hasta la formación de un gel 

consistente. Luego se agregó gota a gota el HNO3 en cantidad necesaria hasta 

alcanzar 0,1% p/p de ácido, también con agitación. Se dejó madurar 24 horas y se 

agregó el resto del ácido hasta alcanzar el 0,2%p/p. El agregado de la segunda 

porción de ácido produce un efecto de desnaturalización del gel (ruptura parcial del 

gel) y éste es el modo de obtener un gel estable y con la viscosidad necesaria para 

realizar el “coating”. 

 

PASO 5: Deposición del “coating” de bohemita. 

 

Luego, con el objetivo de depositar una capa de bohemita en la superficie de los 

núcleos pretratados, se utilizó la técnica de “dip-coating”. Para lo cual, los núcleos 

cerámicos (previamente pretratados como se indicó en el PASO 2) se colocaron en 

una canasta metálica del dispositivo especialmente diseñado para realizar la 

deposición de la capa (Figura 3.25). Dicha canasta, formada por una malla metálica, 

se sumergió en el seno del gel de bohemita y se mantuvo en agitación a baja 

velocidad (80 rpm). Se debe controlar el tiempo de extracción de la canasta metálica 

en la cual se colocan los núcleos sometidos a deposición de la capa. Este dispositivo 

se ha desarrollado con la finalidad de permitir la reproducción de las condiciones de 

trabajo. 
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Figura 3.25 Esquema del dispositivo para la deposición del “Coating” 

 

Las capas depositadas fueron denominadas primaria o “primer” (se realiza solo una 

deposición) y secundaria o “coating” propiamente dicho (aplicación de la segunda 

capa). 

 

Tabla 3.2. Condiciones de deposición. 

 

PRIMER COATING 

1 deposición de 2 h 1 deposición de 2 h 

 

Fuente: A. Ballarini. “Catalizadores metálicos soportados para la deshidrogenación selectiva de 

parafinas livianas y pesadas”. Universidad Nacional del Litoral. 2009 

 

Luego de cada deposición, se sacaron los Núcleos Cerámicos (NC) del seno del gel, 

se dejaron escurrir y se secaron al ambiente durante 24 horas. 
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Resulta importante destacar el Efecto de la extracción y escurrido del soporte, si 

bien no hay datos cuantitativos para determinar cuan depositada quedó la capa, se 

pudo determinar que para una efectiva deposición, se debe realizar la extracción de 

los núcleos contenidos en la canasta, subiendo la canasta muy lentamente, dejándola 

suspendida hasta el escurrimiento total del gel. 

 

A fin de afianzar la capa formada anteriormente, “primer”, se repitió la operación 

usada para la deposición de una sola capa de acuerdo a lo propuesto en la Tabla 3.2 

y se formó otra capa para lograr la formación del “coating” final. Estas son las 

llamadas “Deposiciones Múltiples” o formación de múltiples capas. 

Luego de realizadas las deposiciones, las muestras (NC) fueron sometidas a ensayos 

de microscopia óptica. 

 

PASO 6: Tratamientos térmicos a fin de transformar la bohemita en γ-Al2O3. 

 

a) Secado de los soportes. 

La velocidad de secado (caudal de aire y temperatura del mismo) tiene influencia 

sobre la adherencia, por eso es importante controlar este parámetro. Si la velocidad 

de secado es rápida, el gel se seca rápidamente y el coating depositado se contrae y 

se descascara. Por consiguiente el secado del gel tuvo lugar en dos etapas: La 

primera, involucró la exposición de los núcleos cerámicos cubiertas de capa a un 

aire tibio sin corrientes suministrada por un secador, (temperatura de 40ºC por 30 

min). En la segunda etapa de secado, se aumentó la Temperatura (temperatura de 

70ºC, 30 min) a fin de completar el secado de los Núcleos Cerámicos. 

 

b) Tratamiento térmico final de los soportes 

 

Los núcleos cerámicos, a los que se les depositaron las capas, se secaron en estufa a 

120ºC por 12 h y luego se calcinaron a 450ºC por 3 h, con el objetivo de trasformar 

la bohemita en γ-Al2O3 [49] y de estabilizar su estructura. 
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La elección de dicha temperatura radica en que la deshidratación térmica del gel de 

bohemita a baja temperatura no altera la estructura de la bohemita hasta los 300ºC. 

Por encima de 350ºC comienza los cambios estructurales hacia Al2O3. Finalmente 

por encima de 420ºC la fase bohemita es totalmente transformada en Al2O3 

cristalina, de acuerdo a la siguiente ecuación. 

 

AlO(OH) → ½ Al2O3 + ½ H2O 

 

Se producen una serie de cambios de fase y simultáneamente la pérdida de grupo 

hidroxilos y por lo tanto de agua. Por este motivo se eligió 450ºC como la 

temperatura de calcinación durante 3 h para asegurar la transformación completa. 

En la Figura 2.2 se puede apreciar la formación de las diferentes alúminas de 

transición. 

 

PASO 7: Impregnación con Nitrato de Cobre. 

 

Luego de desarrollar y acondicionar el soporte con la deposición del “primer” y el 

“coating” de γ-Al2O3, se llevó a cabo el dopaje con un metal.  

 

Para este estudio fue preparado el soporte: γ – Alumina – Núcleo Cerámico- Cobre 

“γ-A/NC-Cu”. El soporte dopado fue preparado por impregnación del soporte, con 

una solución de 0.5M de CuNO3.2.5 H2O  de concentración utilizando solucion 

suficiente hasta cubrir los sólidos. La impregnación se efectuó a temperatura 

ambiente durante 6 horas. 

 

Para prepara la solución de CuNO3.2.5 H2O  0.5 M  se realizaron los siguientes 

cálculos: 

 

Se desea preparar 100 mL de CuNO3.2.5 H2O  a una concentración de 0.5 M, 

entonces se debe calcular cuánto se debe pesar. 
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Sabemos que Peso molecular del CuNO3.2.5 H2O  =  232.56 g/mol 

 

232.56 g/mol CuNO3.2.5 H2O  ……. 1000 mL ……. 1M 

                                    X1  …….   100 mL ……. 0.5 M 

                      X1 = 11.628 g 

 

PASO 8: Secado a 120 ºC ± 5 ºC por 3 horas. 

 

Luego de la impregnación del metal por 6 h a temperatura ambiente, la muestra fue 

secada primero al ambiente durante 24 horas y después en estufa a 120ºC por 3 

horas. 

 

PASO 9: Calcinación a 700 ºC por 3 horas. 

 

Finalmente se calcina a 700 ºC por 3 h. 

 

3.2.2.  Caracterización de Catalizadores 

Los materiales sintetizados en la presente investigación han sido caracterizados 

mediante diversas técnicas de análisis para la determinación de sus principales 

propiedades físico-químicas. También ha sido necesario utilizar diferentes técnicas 

para el análisis de la estabilidad mecánica  y térmica. 

Las técnicas empleadas se describen brevemente a continuación, detallándose tanto los 

equipos empleados, como las condiciones de análisis bajo las cuales se llevaron a cabo 

las medidas realizadas. 

3.2.2.1. Microscopía Óptica. 

La técnica de microscopía óptica  se utilizó para observar la superficie de los 

materiales utilizados como soporte del método de coating. Para lo cual los núcleos 

cerámicos son colocados en la porta muestras, se enfoca y observa la superficie. 
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3.2.2.2. Determinación de la densidad 

a. Este ensayo se hace por triplicado. 

b. Se toman las medidas de alto y el diámetro de las muestras con el vernier. 

c. A continuación se pesan las muestras en una balanza con 0.01 g de precisión. 

d. Realizar los cálculos 

Densidad (g/cm3) =     masa (g)          .                                       

                        Volumen (cm3) 

 

Volumen (cm3) = π  x Radio
2
 (cm) x Longitud (cm)                 

 

3.2.3. Caracterización mecánica  

3.2.3.1.  Ensayo de compresión Simple 

La resistencia a la compresión de las probetas es la medida más común de desempeño. La 

resistencia a la compresión se mide tomando probetas cilíndricas en una máquina de 

ensayos de compresión, en tanto la resistencia a la compresión se calcula a partir de la 

carga de ruptura dividida entre el área de la sección que resiste a la carga y se reporta en 

mega pascales (MPa) en unidades SI. 

Los resultados de las pruebas de resistencia a partir de cilindros moldeados se pueden 

utilizar para fines de control de calidad, aceptación de la probeta o para estimar la 

resistencia de la probeta a la compresión; es recomendable que las caras de la muestra sean 

paralelas. 

 

Se utilizó una máquina de ensayos que tienen las siguientes características:  

 Carga: 1 - 2000 kg 

 Marca:  LIYI 

 Temperatura de trabajo: 23 – 15 ºC 
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El procedimiento seguido es el siguiente: 

 

1. Coloque el espécimen en el aparato de carga de tal manera que quede centrado en la 

platina inferior.  

2. Ajuste el instrumento de carga cuidadosamente de tal manera que la platina superior 

apenas haga contacto con el espécimen.  

3. Lleve a ceros el indicador de deformación. Aplique la carga de tal manera que se 

produzca una deformación axial a una velocidad de 2 mm/min.  

4. Registre los valores de carga, deformación y tiempo a intervalos suficientes para 

definir la curva esfuerzo-deformación (normalmente son suficientes 10 a 15 

puntos).  

5. Registre la velocidad de deformación en el informe de los datos de ensayo. 

 

Figura 3.26. Especímenes después de la falla en compresión simple 

Los cálculos que se realizan son los siguientes: 

 

 Calcule la deformación axial, Ɛ 1, hasta el 0.1% más próximo, para cada carga de 

interés, así: 

Ɛ 1 = ∆L/ L0 

Dónde: 

∆L: Cambio de longitud del espécimen como se lee a partir del indicador de 

deformaciones  (mm). 

L0: Longitud inicial de la muestra para el ensayo (mm). 

 Calcule el esfuerzo compresivo, sC, con tres cifras significativas o con una 

precisión de 1 kPa (0.01 kg/cm2 ), para cada carga de interés así: 

σc = P/ A 
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dónde: 

P: Carga aplicada, kPa (kg/cm2 ) 

A: Área transversal media correspondiente (mm2 ) 

3.2.3.2. Ensayo de dureza Shore A 

Este método permite la medición de la dureza mediante indentación de la muestra 

utilizando un  penetrador estándar. El método consiste en dentar el espécimen usando un 

indentador de acero endurecido con la geometría y fuerza específica, basado en la escala 

escogida de las mediciones. El desplazamiento de la punta del indentador se mide para el 

cálculo de la dureza del material. 

 

El método estándar se realiza bajo las siguientes condiciones: 

 Indentador: acero endurecido 

 Carga (P): 822g 

 Duración de la carga (t): 10 - 15 s 

 

Obtención de probetas para el ensayo se realizó cumpliendo con lo siguiente: 

 El espesor de la muestra debe ser al menos 6,0 mm. 

 Las caras superficiales deben de ser paralelas 

 No deben de presentar rugosidad 

 El área de ensayo mínimo de  2.5 cm
2
 

El procedimiento seguido es el siguiente: 

 Montar la muestra en la base inferior del durómetro 

 Colocar la aguja  roja en cero. 

 Aplicar la carga. 

 Observar la magnitud en el reloj marcador de la aguja roja. 
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Figura 3.27. Medición de la dureza Shore A. 

3.2.3.3 Ensayo de envejecimiento 

El catalizador de Cu/Al2O3 preparado con el método por compresión, se someten a 3 ciclos 

térmicos consecutivos en un tiempo total de 9 horas. Cada ciclo simula las condiciones de 

reacción, cuando se pone en funcionamiento el microrreactor. Cada uno consta de una 

rampa de temperatura de 15ºC/min hasta la temperatura de 900ºC en la cual permanece 

durante 3 horas. A continuación, se apaga el horno, en este caso el horno no sigue ninguna 

rampa específica ya que se enfría por convección natural. Este ciclo térmico no se realiza 

en condiciones de reacción y al término de cada ciclo se mide la resistencia a la compresión 

de los catalizadores para evaluar su variación.  
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CAPÍTULO IV 

 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE RESULTADOS 

4.1 Resultados de los métodos de conformación de la estructura del soporte 

4.1.1. Por compresión 

El conformado de los cilindros de alúmina mediante el método de Compresión permite 

la obtención de estructuras con buena apariencia. 

Las mejores condiciones experimentales, determinadas para la preparación de cilindros 

de alúmina, buena forma final, área superficial y resistencia mecánica, se muestran en 

la tabla 4.1. 

Tabla 4.1: Condiciones experimentales para la preparación del catalizador por 

compresión.  

PARAMETRO VALOR 

% liquido, agua destilada 20  

Tiempo de compresión, min 4  

Temperatura de quemada, ºC 700 

Tiempo de quemada, horas 3 

Fuente: Elaboración Propia 

Durante el moldeado por compresión, si la humedad es menor al 20 % se observa que el 

cilindro conformado es frágil y quebradizo y si la humedad es mayor, se observa que el 

líquido extra es exprimido por el proceso de prensado además el cilindro conformado es 

deformado cuando es extraído del molde.  

Por otra parte mientras más pequeño sea la estructura que se desee conformar, más difícil es 

la manipulación de la pasta, el llenado del molde y extracción de la pieza conformada. 
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Figura 4.1: Fotografía de los cilindros obtenidos por moldeo por compresión. 

 

Figura 4.2: Fotografía de la prensa usada para el moldeo por compresión (Equipo de los 

Laboratorios de Ingeniería de Materiales - UNSA) 
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Figura 4.3: Fotografía de los cilindros obtenidos por moldeo por compresión después de la 

impregnación con CuNO3. 

 

Figura 4.4: Fotografía de los cilindros obtenidos por moldeo por compresión después de la 

calcinación a 700 ºC. 

4.1.2. Por coating. 

4.1.2.1 Resultados de la elección y acondicionamiento de soportes inertes: NC. 

La fabricación de los catalizadores de cobre mediante el método de Coating permite la 

obtención de estructuras con buena apariencia, aquí presentaremos las diferentes 

modificaciones que sufrieron las superficies de los Núcleos Cerámicos. 

En la Figura 4.5.a se muestra una vista de la superficie del núcleo cerámico sin 

ningún tratamiento, se puede apreciar suciedad en su superficie.  
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Figura 4.5 Núcleo Cerámico sin ningún tratamiento a 10 aumentos a) NC Inicial sin 

tratamiento  b) NC Después del acondicionamiento. 

Como se mencionó anteriormente, se realizó un tratamiento con ácido Fluorhídrico 

sobre los núcleos Cerámicos NC y a través de fotografías tomadas por el microscopio 

se analizaron los resultados obtenidos. En la Figura 4.5.b se muestra una vista de la 

superficie del núcleo cerámico con tratamiento HF, se puede apreciar que el NC está 

limpio y además un aumento de la rugosidad, lo cual es evidente a la vista y al tacto.  

 

Figura 4.6 Núcleo Cerámico sumergido en la solución de HF al 20 %. 

a 
 

b 
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En la Figura 4.7.a se observa una vista lateral de la superficie de un NC sin tratamiento y en 

la figura 4.7.b el NC tratado con HF al 20 %, comparando las dos superficies es fácil 

apreciar la presencia de orificios más grandes y en mayor cantidad en las muestras tratadas 

que en las muestras iniciales sin tratamiento, además hubo un buen desarrollo de rugosidad. 

     

Figura 4.7 Vista Lateral a 16 aumentos de: a) Núcleo Cerámico sin tratamiento b) NC con 

tratamiento 

4.1.2.2 Resultados de la obtención de la Bohemita 

 

4.1.2.2.1 Valoración Potenciométrica del Sistema Al2(SO4)3 

Inicialmente se obtuvieron las curvas de valoración potenciométrica a temperatura 

ambiente para monitorear la evolución del sistema durante la adición de NaOH a 

una velocidad de 0,03 cm3/seg en una solución de Al2(SO4)3,  con base a ellas se 

determinaron las diferentes etapas del proceso y se analizaron los diferentes 

procesos físico-químicos que pueden ocurrir en el sistema. El pH se midió 

utilizando un potenciómetro OAKTON PC 2700. 

La curva de valoración potenciométrica de la Figura 4.8, obtenida para una solución 

0,4341 M de Al2(SO4)3, presenta 3 regiones muy bien definidas: dos regiones de 

poca variación del pH (AB y CD) y un salto (BC). La primera región, AB, 

corresponde a una zona con poca variación de pH, lo que indica un alto consumo de 

OH- por parte del sistema, además, desde el primer momento de adición de NaOH 

se forma un precipitado que hace que la solución adquiera un color lechoso. La 

a 
 

b 
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segunda región, BC, muestra una marcada variación de pH y la última, CD, 

representaría la saturación del sistema. 

 

 

Figura 4.8: Curva de valoración potenciométrica del sulfato de aluminio. 

 

Al disolver el precursor de aluminio (Al2(SO4)3), en agua, se obtuvo una solución 

transparente y homogénea. 

El salto de pH en la región BC, Figura 4.8, es muy abrupto y permite determinar de 

manera muy precisa el punto de equivalencia correspondiente a un valor de pH de  

6.3. Aproximadamente a un pH de 5,1 se observó un aumento de la viscosidad del 

sistema pues pese a la agitación constante a que fue sometido el sistema, este quedó 

inmóvil, por unos segundos, y recuperó su fluidez al adicionarle más NaOH. En esta 

región BC debe presentarse una reducción de la eficacia del proceso de 

conformación de los complejos de aluminio, y por lo tanto de la formación de 

núcleos de la fase sólida. En la región CD, de la Figura 4.8, se mantuvo la textura 

homogénea del sistema, su color lechoso que indica la presencia de precipitado en el 

sistema sin que ocurra un proceso de redisolución irreversible; en esta región 

predominan los procesos de saturación y muy poco el de redisolución de la 
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suspensión coloidal. A valores altos de pH, la especie predominante de aluminio es 

el AlO2
-
. 

De la figura 4.8 se obtiene la equivalencia correspondiente al pH deseado de 6.3 

donde se requiere 10 g de NaOH para 59.4 g de Sulfato de Aluminio. 

 

 

Figura 4.9: Sistema Armado para la Valoración Potenciométrica del Al2(SO4)3 

 

4.1.2.3 Resultados de la Deposición del “coating” de bohemita, Impregnación 

con Nitrato de Cobre y calcinación. 
 

En la Figura 4.10.A se puede observar los Núcleos Cerámicos (NC)  después de la 

Deposición del “coating” de bohemita, en la Figura 4.10.B se aprecia el 

sumergimiento de los NC en la solución de Nitrato de Cobre 0.5 M, en la Figura 

4.10.C se aprecia que el NC después de la impregnación, se observa que el NC 

adquiere la coloración turquesa característica del Nitrato de Cobre, lo cual 

demuestra la impregnación de la solución en el NC, finalmente en la en la Figura 

4.10.D se observa el NC después de la calcinación a 700 ºC durante 3 Horas, la 

coloración turquesa cambia y se vuelve rojiza después de la calcinación.   
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C  
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Figura 4.10 A) Núcleo Cerámico después del coating. B) NC durante la impregnación con Nitrato 

de cobre, C) NC después de la impregnación y D) NC después de la calcinación. 
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4.2 Resultados Propiedades Mecánicas  

4.2.1 Ensayo de compresión 

A. Resultados de los catalizadores obtenidos por el método por Compresión 

Los resultados de las resistencias a la compresión de los cilindros de alúmina obtenida por 

compresión y los catalizadores de NC obtenidos por coating se muestran en la tabla 4.2. 

Tabla 4.2: Resultados de las Resistencias a la compresión (MPa)  de los catalizadores 

obtenidos por compresión. 

 Resistencias a la Compresión ( MPa) 

Nº Ensayo Soporte Comercial (*)  Catalizador preparado por Compresión 

1 

 

6.15 

2 5.41 

3 5.80 

Promedio 4.00 5.79 

 

(*) Fuente: A. Di Prinzio. Preparación y caracterización de soportes catalíticos cilíndricos de γ-

alúmina. Universidad Central de Venezuela. 2008 

 

Figura 4.11 Imagen de la probeta colocada en el porta muestra antes del ensayo de compresión  
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Figura 4.12 Resistencia a la compresión de los catalizadores preparados por compresión, coating 

comparado con un pellet comercial.  

(*) Fuente: A. Di Prinzio. Preparación y caracterización de soportes catalíticos cilíndricos de γ-

alúmina. Universidad Central de Venezuela. 2008 

 

Los resultados de la resistencia a la compresión obtenidos, se presentan en la tabla 4.2. Los 

valores de resistencia a la compresión (Rprom.) de la tabla corresponden a valores 

promedio tomados de un grupo de 3 muestras ensayadas bajo compresión hasta la fractura. 

En la Figura 4.12 se muestra la comparación de los promedios de las resistencias a la 

compresión donde se aprecia que se logró obtener estructuras de catalizadores alúmina/ 

CuO con Resistencias a la compresión mayor a un soporte comercial. El método por 
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Compresión condujo a la producción de estructuras de alúmina/CuO con una resistencia 

promedio a la compresión de 5.79 MPa. 

Aunque los gránulos cilíndricos de alúmina se pueden hallar comercialmente, sus 

propiedades mecánicas no son las más adecuadas en aplicaciones catalíticas en reactores de 

altos flujos de acuerdo a estudios realizados por Ismagilov et al. (1999), quienes 

determinaron que la resistencia mecánica de las pellas debe exceder los 10 MPa para evitar 

molienda bajo condiciones dinámicas y que la resistencia al impacto es proporcional a la 

resistencia a la compresión. Por esta razón, la preparación de las estructuras de alúmina con 

excelentes propiedades mecánicas es de gran importancia en el desarrollo de nuevos 

catalizadores. En este estudio el valor promedio de las Resistencias a la compresión 

obtenidos por el método de compresión es mayor al reportado para un soporte comercial. 

Sin embardo no se consiguen resistencias a la compresión mayor a 10 MPa.   

B. Resultados del método COATING 

También se estudia el efecto en las propiedades mecánicas de resistencia a la compresión y 

dureza durante las etapas de acondicionamiento del Núcleo Cerámico, impregancion y 

calcinación para la  preparación del catalizador por el método Coating. 

Tabla 4.3: Resultados de las Resistencias a la compresión (MPa)  del catalizador 

obtenido por Coating en las diferentes etapas del proceso 

 Resistencia a la compresión (MPa) 

Nº Ensayo 
NC sin 

tratamiento 
NC LIMPIADAS Y 
ESTABILIZADAS 

NC IMPREGNADAS Y 
CALCINADAS 

1 47.48 40.47 43.73 

2 50.50 38.66 26.89 

3 41.69 39.57 35.35 

Promedio 46.56 39.57 35.32 

 

Fuente: Elaboración Propia 
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Tabla 4.4: Resultados de las Durezas Shore A  del catalizador obtenido por Coating en 

las diferentes etapas del proceso 

 Dureza Shore A 

Nº Ensayo 
NC sin 

tratamiento 
PROBETAS LIMPIADAS 

Y ESTABILIZADAS 

PROBETAS 
IMPREGNADAS Y 

CALCINADAS 

1 94.0 80.0 74.0 

2 94.0 100.0 84.0 

3 90.0 90.0 84.0 

4 100.0 95.0 84.0 

5 90.0 90.0 100.0 

6 94.0 82.0 100.0 

7 98.0 79.0 75.0 

8 100.0 100.0 86.0 

PROMEDIO 95.0 89.5 85.9 

Fuente: Elaboración Propia 

 

Figura 4.13: Variación de la Dureza y Resistencia a la compresión del NC durante la 

preparación del catalizador por Coating 
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En la Figura 4.13 se puede observar la variación de la Dureza y Resistencia a la compresión 

del NC durante la preparación del catalizador por Coating, inicialmente el Núcleo 

Cerámico sin tratamiento posee una dureza Shore A de 95 y una resistencia a la compresión 

de 46.56 MPa, estos valores van disminuyendo a medida que al núcleo cerámico se le 

somete a los diferentes procesos como  por ejemplo en el acondicionamiento con HF 

(Ácido Fluorhidrico al 20 %) para su limpieza y la estabilización térmica a 500 ºC, llega a 

bajar la dureza en un 5.8 % y la resistencia a la compresión un 15.01 %, estos valores 

siguen bajando hasta  85.875 y 35.32 para la dureza y resistencia a la compresión 

respectivamente, con la impregnación con Nitrato de Cobre y calcinación  a 700 ºC por tres 

horas. 

4.2.2 Análisis Mecánico por Dureza 

 

Tabla 4.5: Resultados de las Durezas  de los catalizadores obtenidos por compresión y 

por Coating. 

 Dureza (Shore A)  de los catalizadores 

Nº Ensayo 
Catalizador preparado por 

Compresión 

Catalizador Preparado por 

Coating 

1 80.0 74.0 

2 76.0 84.0 

3 80.0 84.0 

4 76.0 84.0 

5 78.0 100.0 

6 78.0 100.0 

7 76.0 75.0 

8 78.0 86.0 

PROMEDIO 77.8 85.9 
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En  la tabla 4.5 se muestra los valores de las durezas obtenidas para los catalizadores 

obtenidos por compresión y los catalizadores  de NC obtenidos por coating. Se puede 

apreciar que la dureza de los catalizadores obtenidos por el Método Coating es mayor 

que el obtenido por Compresión en un 10.41 %. 

 

4.2.3 Ensayo de envejecimiento 

El catalizador de Cu/Al2O3 preparado con el método por compresión, se someten a 3 ciclos 

térmicos consecutivos en un tiempo total de 9 horas. Cada ciclo simula las condiciones de 

reacción, cuando se pone en funcionamiento el microrreactor. Cada uno consta de una 

rampa de temperatura de 15 ºC/min hasta la temperatura de 900ºC en la cual permanece 

durante 3 horas. A continuación, se muestra la figura 4.13 donde se aprecia la curva de 

calentamiento del horno, en esta grafica se demuestra, mediante la pendiente de la curva, 

que la velocidad de calentamiento del horno es de 14 ºC/min. 

 

Figura 4.14 Velocidad de calentamiento del horno. 
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Tabla 4.6: Resultados de las Resistencias a la compresión (MPa)  del catalizador 

obtenido por compresión sometido a tres ciclos térmicos. 

Nº Ensayo 

Resistencias a la compresión (MPa) 

Catalizador preparado por 

Compresión 

Ciclo de Envejecimiento 

1 (3 h) 2 (6 h) 3 (9 h) 

1 6.15 9.27 4.75 2.56 

2 5.41 3.13 4.93 5.43 

3 5.80 6.10 4.94 4.00 

Promedio 5.79 6.17 4.87 4.00 
 

Fuente: Elaboración Propia 

 

Tabla 4.7: Resultados de las Durezas Shore A  del catalizador obtenido por 

compresión sometido a tres ciclos térmicos. 

Nº Ensayo 

Dureza Shore A 

Catalizador preparado 

por Compresión 

Ciclo de Envejecimiento 

1 (3 h) 2 (6 h) 3 (9 h) 

1 80.0 79.5 79.0 94.0 

2 76.0 79.0 87.0 92.0 

3 80.0 78.0 92.0 82.0 

4 76.0 76.0 90.0 80.0 

5 78.0 77.0 86.0 86.0 

6 78.0 78.0 86.0 90.0 

7 76.0 76.0 90.0 92.0 

8 78.0 76.0 86.0 92.0 

PROMEDIO 77.8 77.4 87.0 88.5 

 

Fuente: Elaboración Propia 
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Los resultados de la resistencia a la compresión obtenidos para el catalizador obtenido por 

compresión y sometido a tres ciclos de envejecimiento, se presentan en la tabla 4.4. Los 

valores de resistencia a la compresión (Rprom.) de la tabla corresponden a valores 

promedio tomados de un grupo de 3 muestras ensayadas bajo compresión hasta la fractura. 

 

Figura 4.15 Variación de la Resistencia a la compresión de los catalizadores sometidos a tres 

ciclos de envejecimiento. 

En la Figura 4.15 se presenta los resultados de las resistencias a la compresión para las 

probetas de catalizador obtenidas por el método de compresión, además se muestran los 

resultados  después de tres ciclos de  envejecimiento, se puede apreciar que aumenta el 

valor de la resistencia a la compresión después del primer ciclo de envejecimiento a 900 ºC 

durante tres horas desde 5.79 a 6.17 MPa siendo este último valor el máximo que alcanza el 

catalizador, posteriormente se observa un decrecimiento en el segundo y tercer ciclo de 

envejecimiento llegando el valor hasta 4 MPa. 
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Figura 4.16 Variación de la Resistencia a la compresión y Dureza. 

 

En la Figura 4.16 se presenta los resultados de las resistencias a la compresión y durezas 

para las probetas de catalizador obtenidas por el método de compresión, en este grafico se 

observa que a mayor número de ciclos de envejecimiento la resistencia a la compresión 

disminuye y la dureza aumenta. 
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4.3 Resultados de  la densidad 

Tabla 4.8: Resultados de las medidas de las probetas  del catalizador obtenido por 

compresión sometido a tres ciclos térmicos. 

Nº de ensayo 
Diámetro (mm) altura (mm) Masa (g) Vol. DENSIDAD 

1 2 3 prom 1 2 3 prom 1 2 3 prom (cm3) (g/cm3) Prom  

Catalizador 
preparado 

por 
Compresión 

1 6.03 6.04 6.00 6.02 5.26 5.27 5.28 5.27 0.21 0.22 0.22 0.22 0.15 1.44 

1.45 

2 6.40 6.39 6.38 6.39 6.33 6.34 6.35 6.34 0.29 0.30 0.30 0.30 0.20 1.46 

3 6.20 6.19 6.19 6.19 5.44 5.46 5.45 5.45 0.24 0.23 0.23 0.23 0.16 1.42 

4 6.18 6.20 6.18 6.19 5.36 5.38 5.37 5.37 0.23 0.23 0.23 0.23 0.16 1.42 

5 6.33 6.34 6.34 6.34 7.16 7.11 7.15 7.14 0.34 0.35 0.33 0.34 0.23 1.51 

C
ic

lo
 d

e 
En

ve
je

ci
m

ie
n

to
 1 

1 6.25 6.25 6.26 6.25 4.85 4.83 4.85 4.84 0.23 0.23 0.22 0.23 0.15 1.52 

1.47 2 6.20 6.20 6.21 6.20 5.77 5.78 5.79 5.78 0.26 0.26 0.25 0.26 0.17 1.47 

3 6.17 6.19 6.22 6.19 7.72 7.72 7.73 7.72 0.33 0.33 0.33 0.33 0.23 1.42 

2 

1 6.35 6.36 6.37 6.36 11.95 11.94 11.95 11.95 0.58 0.56 0.56 0.57 0.38 1.49 

1.43 
2 6.25 6.28 6.27 6.27 5.04 5.08 5.11 5.08 0.22 0.22 0.22 0.22 0.16 1.41 

3 6.27 6.28 6.29 6.28 4.41 4.42 4.41 4.41 0.20 0.19 0.20 0.20 0.14 1.44 

4 6.25 6.27 6.29 6.27 4.00 4.02 3.98 4.00 0.17 0.17 0.17 0.17 0.12 1.38 

3 

1 6.09 6.09 6.14 6.11 6.42 6.47 6.37 6.42 0.27 0.26 0.26 0.26 0.19 1.40 

1.41 2 6.32 6.32 6.33 6.32 6.11 6.15 6.12 6.13 0.27 0.27 0.27 0.27 0.19 1.40 

3 6.28 6.31 6.29 6.29 5.00 4.97 5.00 4.99 0.22 0.22 0.22 0.22 0.16 1.42 

 

En la tabla  4.8 se muestra los resultados de la densidad desde la obtención del 

catalizador hasta después de los ciclos de envejecimiento. 

 

En la Figura 4.17 se presenta los resultados de las densidades para las probetas de 

catalizador obtenidas por el método de compresión, además se muestran los resultados  

después de tres ciclos de  envejecimiento, se puede apreciar un ligero aumento en el valor 

de la densidad después del primer ciclo de envejecimiento desde 1.45 a 1.47 g/cm
3
 siendo 

este último valor el máximo que alcanza el catalizador, después se observa un 

decrecimiento en el segundo y tercer ciclo de envejecimiento llegando el valor hasta 1.41 

g/cm
3
. 
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Figura 4.17 Variación de la Densidad en las probetas obtenidas por Compresión 

 

      

Figura 4.18: medición de las probetas a) medición  de la Masa b) medición  del Diámetro 
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Tabla 4.9: Resultados de las medidas de las probetas  del catalizador obtenido por 

Coating en las diferentes etapas del proceso  

Nº de ensayo 

Masa  VOLUMEN DENSIDAD 

Prom  (g) (cm3) (g/cm3) 

NC Iniciales 

1 0.74 0.37 2.03 

1.95 2 0.62 0.33 1.85 

3 0.63 0.32 1.97 

Probetas 
limpiadas y 

estabilizadas 

1 0.65 0.33 1.99 

1.97 2 0.67 0.32 2.08 

3 0.58 0.32 1.83 

Probetas 
calcinadas 

1 0.64 0.32 1.97 

1.78 2 0.54 0.31 1.73 

3 0.55 0.34 1.64 
 

En la tabla  4.9 se muestra los resultados de la densidad de los catalizadores obtenidos 

por el método  Coating, además se muestran los resultados  después de las diferentes 

etapas del proceso, se puede apreciar que no hay variación  después del 

acondicionamiento de los núcleos cerámicos (NC), después se observa un 

decrecimiento después de la impregnación y calcinación de los catalizadores llegando 

el valor hasta 1.78 g/cm
3
. 
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CONCLUSIONES  

De acuerdo con los resultados obtenidos a través de las diferentes técnicas utilizadas para el 

análisis de las muestras generadas en el siguiente trabajo. Se establecen las siguientes 

Conclusiones: 

 Se ha obtenido  catalizadores estructurados de cobre soportado en alúmina por dos 

métodos, compresión y Coating. 

 De los resultados de la resistencia a la compresión obtenidos para los catalizadores, 

podemos mensionar  que  se logró obtener estructuras de catalizadores alúmina/ 

CuO con Resistencias a la compresión mayor a un pellet comercial  (4 MPa), siendo  

el Metodo Coating  quien condujo a la producción de una mayor  resistencia a la 

compresión  cuyo valor es  35.32 MPa, y el método por Compresión condujo a la 

producción de estructuras con una resistencia promedio a la compresión de 5.79 

MPa. 

 De los resultados de la resistencia a la compresión del ensayo de envejecimiento de 

los catalizadores obtenidos por Compresión, podemos mensionar que se produce un 

ligero aumento del  valor de la resistencia a la compresión después del primer ciclo 

de envejecimiento que va desde 5.79 a 6.17 MPa, después se produce un 

decrecimiento por tanto se puede decir que a medida que aumenta el numero de 

ciclos de envejecimiento, los valores de resistencia a la compresion disminuyen 

debido a la alta temperatura. 

 De los resultados de  Dureza y Resistencia a la compresión de los NC durante la 

preparación del catalizador por Coating, se puede decir que inicialmente el Núcleo 

Cerámico sin tratamiento poseía una dureza  y resistencia a la compresión mayores 

siendo sus valor de  dureza Shore A de 95 y de resistencia a la compresión de 46.56 

MPa, luego estos valores disminuyen a medida que al núcleo cerámico se le somete 

a los diferentes procesos terminando  hasta  85.875 y 35.32 para la dureza y 

resistencia a la compresión respectivamente, con la impregnación con Nitrato de 

Cobre y calcinación  a 700 ºC por tres horas. 
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RECOMENDACIONES 

 

 

A partir de los resultados expuestos en la presente memoria se proponen las siguientes 

recomendaciones: 

1. Ampliación del estudio sobre la preparación de los catalizadores, recurriendo a otros 

métodos de incorporación de la fase activa o modificando las variables de síntesis del 

soporte. 

2. Optimización de las condiciones de operación en el conformado por compresión, 

variando parámetros como la composición , la relación agua/sólido o la concentración de la 

solución impregnante. 

3. Realización de un estudio cinético en una reacción catalizada. 

4. Caracterización del área superficial de los catalizadores obtenidos y de la dispersión 

metálica mediante quimisorción de alguna molécula sonda u otro método análogo.
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