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I . Il 1TOODUCCION 

L'n" 9r a n variedad de rea=iones en la irrlustria petrolera y petro--

química, requieren de la utilización de un cataliz.adór s6lido ¡:ara pro--

ceder en con::liciones adecuadas de ren::limiento , selectividad y actividérl. 

DichJs catalizadores, por l o general se utilizan en fonna de cristales 

dispersos sobre un soporte ¡::oroso con el objeto de aunentar el area e-

fect iva y proporcionar resisterv:::ia física al catdlizador. 

L3 fabricación de catalizadores soportados se realiza rxir diversas 

técni cas, entre las cuales una de las más utilizadas es l a impregnación 

de l soporte en ima solución acoosa del ingrediente activo. Los fenáne-

nos que se suceden durante esta operación depen::len de factores CXl!D; la 

concentra~i6n de la solución, la naturaleza del so¡::orte y la forma catn 

se ¡::onen en contacto. Desde es te ¡;unto de vista, es dese3.ble conocer 

dichos fenánenos con el objeto de poder mani¡::ular los factores deteJ::mi-

nantes y obtener un · catalizador con las caracterfsticas requeridas por el 

proceso en el que se empleará. 

Desde el ptmto de vista f\llrlarnental, la deposición del metal sobre 

la superficie del so¡::orte se lleva a cabo por el siguiente mecanisno: 

1.- Tras¡::orte del soluto ¡::or convección a través de la película de -

líquido que rcdea a la µ:iStilla. 

2.- Difusi6n del ooluto dentro de los poros del soporte. 

3 . - Jldsorci6n del so luto sobre la sÜperficie interna del so¡::o rte. 

/ 
I ...... 
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Así pues, conocierrlo las velocidadés de cada uno de los pasos ante­

r iores , será posible predecir la corcentración de metal sobre la superfi­

cie en función de la concentración en la solución p:ira un tiemrx:> de oon­

tacto determinado. 

En el presente trabajo que representa .la fase inicial <El estooio ros 

proponsoos investigar los siguientes aspectos: 

1.- Efecto de la naturaleza de la soluci6n impregnante .. 

Se utilizarán solociones de NiC12, Ni(N03) 2 y NiS04 . 

2.- Efecto dé la presencia de un "canpetidor" en la solución impreg­

nante, el cual rupuestanente se adrorbe más fuertemente que el Niquel 

sobre la superficie del soporte y permite así una distribución más uni­

foillle del metal. En general se utilizarán ácidos cano el HCl y el H003 

para ejercer dicha función de "canpetencia". 

3.- Efecto de la concentración de la soloción impregnante y del - -

tiemrx:> de contacto entre ésta y el soporte poroso . En este caso, se de­

tenninarán isoternas de adsorción a varias tanperaturas, así cx::rro per­

fi.les de cinética de difusión adsorci6n para las tres soluciones de Ni­

quel arriba mencionadas. De entre las pastillas impregnadas en las -

pruel:as anteriores, se selea::ionarán varias al azar, para tonar foto­

grafías del perfil de Níquel en el interior después de partirlas a la -

mitad y "revelar" el metal depositado por medio de soloción de dirnetil-

glioxirna. Esto últ:irro oos deberá proporcionar resultados cualitativos 

que irrlicarán la direa::ión en que debe continuarse la investigación a 

largo plazo para definir cuantitativamente el mecanisro de impregnaci.ón. 
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I I . OBJETIVOS 

los objetivos generales del presente trabajo son los siguientes: 

1.- De termin:lr irotel:mas de adsorción para la solu:::ión impregnante 

sobre alúmina cerro SOJXlrte , a tres diferentes temperaturas. 

2. - Determinar la c:i.nética de impregnación a través de la mErlición 

de la mncentración de rolución impregnant e a diferentes tiern­

JXlS de contacto con pastillas del so¡:xirt(O. 

3.- Definir el efecto que tiene la utilización de diferentes sales 

del misro metal, NiC12, NiSO 4 , sobre la distri.hlción del misro 

en l a pastilla del s::>JXlrte. 

4.- Definir el efecto que prcxiuce un "canpetioor" JXlr sitios de ad­

rorción, tal cerro HN03 o HCl, sobre la distrihlción del rretal 

impregnado, cuaooo aquel se adici ona a la roluci6n impregnante. 

S.- A partir de los datos obtenidos en los puntos 1 y 2, ajustar un 

rcodelo mat.E;Inático que pe.nnita prErlecir la distriboci6n del in;Jre-­

diente activo dentro de la pastilla de soporte, en funci6n de las 

propiErlades de éste, la concentración de la soloci6n impregnante 

y el tiempo de oontacto. 
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III • RESUMEN BIBLI03RAFIOJ 
\ 

La t&:nica de irnpregnoci6n de un a::.mponenete activo sobre un ropor­

te inerte es un método s:imple y anpli.amente utilizado para la fabricación 

de catalizacbres. Sin embargo, hay muchos aspectos hasta la fe::ha desco­

rocidos en este método de preparaci6n. 

La impregnación generalmente se lleva a caro cor. una S8luci6n que -

contiene al in::¡re:Hente acti vo disuelto , el solvente normalmente es agua 

y el soluto una sal del metal que se desea soportar. También es posible 

la impregnación de un soporte por medio del vapor conteniendo el ingredi~ 

te activo deseado el cual debe ser volatil. 

La impregnación puede llevarse a cabo sobre un roporte bien se::o o 

sobre una gel. En el caro. de soportes secos, éstos µi.eden utilizarse en 

forma granular o en polvo . Se prefiere la primera ya que elimina los pro­

blanas de enpastillado y de .extrusión del cata li.zador final. 

La tOCnica de impregnación involucra los siguientes pasos: 

1.- Evacuación del soporte. 

2.- Cbntacto del soporte con la solución. 

3.- RatDver la solución excedente. 

4. - Secado del roporte. 

s.- calci.ra:io y activaci6n. 

AlgWlOs de esos paSJs suelen repetirse varias veces. 
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En ocasiones convi ene agregar a estos pasos uoo de lavaoo antes y 

después del secado. 

La evacuación del ooporte generalment e da ura mejor distribución del 

ingrediente activo, puesto que e l aire atrapaoo en los poros del soporte 

ro permite ura penetración perfecta de la oolución. En 1TU1chos caros 

este paso no es necesario si se tiene suficiente tianpo de contacto en­

tre el soport e y la solución impregnante (1 ) . 

Durante l a impregnación y e l subsecuente ¡:-eriodo de secérlo pequeños -

cristalitos del ingrediente activo se depositan en la superficie externa 

del soporte . Técnicas tales a:no la calcinación y redu::ci6n son necesa­

rias posteriormente, para ronvertir los cristales del impregnante en ura 

fonna catali ticamente activa. cualquiera de esas técnicas ¡::ua:ie afectar 

el tamaño de la partícula y la concentración final en la superficie del ma­

terial r:..atal] tico . 

Vincent y Merrj} (2) examinaron el feróneno de impra3Tiaci6n con el -

objeto de ercontrar maneras de predecir y controlar los perfiles radiales 

de corcentrac i ón del i ngrediente activo dentro de la pastilla . 

El pérfil óptimo de canposiciones pua:ie depender de cualquiera de -

llila variedad de condi ciones de operación . Si por e jen . la reacción es tá 

severamente limitadd por la transfererci a de nasa, entonces el ifi3 r E:1ien-

te activo, deh: deµ:is itarse tan cerca cano Bffi tx)Bible de lg ~~!1c1e 

externa de la pastilla. La máxima dispersión del metal y la máxima re-­

sistercia a la sinterización normalmente ocurre cuarrlo la corcentraci6n 

superficial es mínima. La predicción y control de la distribJci6n rérlial 
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del material activo dentro de un so¡nrte puroe Emplearse para opt.irnizar 

el rerrlirniento del oatalizérlor. 

Aurque se conoce mocoo anpíricélllente acerca de la forma de conseguir 

la cx:rnposici6n deseérla, los procedimientos e:rpleérlos son propiedad de las 

grarrles anpresas y en la literatura hay muy pxa infonnación que descr.!:_ 

ba los procesos irnpJrtantes que ocurren durante la impregnación (2). 

Maatman (3) ha dBrostrado que cuarrlo se impregna alúnina con ácido 

claroplatinioo, a pesar de haber una fuerte tendeocia a l a impregnación 

superficial, se puede obtener una concentración uniforme al añadir a la 

rolución impregnante HCL, HN03 o diferentes nitratos inorgánicos. Apar~ 

tenente, esos aditivos canpiten con el ácido cloroplatinioo por los si­

t i os de adsorción disponibles y causan la saturación de la superficie a 

ni veles muy bajos de platino, forzando al metal a penetrar más profunda­

mente al interior de la pastilla. 

A11rnue l as rastillas se dejaron rBrojando e n agua durante Wl rn,•s , no 

J ¡ . .;! > • .\ una .dqx:isici6n significativa del ácido cloroplatinioo de tal manera 

que se afectara la uniformidad. 

El tamaño de los iones hidratados afecta la imprSJnación , ya que -­

eros iones, próx imos a la superf icie del soporte , ro puroen entrar en los 

poros más pequeiios. Por lo que se excluyen los electrolitos de los poros 

de los soportes. 

Chen y Arrlerron (6) mcncj.on<m 'una va riedad de pnx:esos en la irnpnq ­

nación de particulas de alúnina secas, incluyerrlo la penetración de l a -
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solución por fuerzas capilares, la adsorción del s::>luto s::>bre las pare­

des del poro y la difusión del sol u to en el ¡:oro, cuarrlo se se:::a la p~ 

tilla impre:Jnada, la solución del poro se concentra , causarrlo una difu­

sión nayor hacia el centro de la partícula. 

Si la concentración de la solu:::ión excede la s::ilubilidad, el soluto 

precipita sobre la alúnina. 

Los so¡:ortes de alúmina consi sten de poros aproximadamente esféri­

cos , de tcrnaño entre 5 y 30)( ; l os es¡:acios entre esos poros s:m muy -

grarrles, por lo cual, la penetración de l os i ones no se dificulta, el -

tian¡:o requerido para dicha penetración es directamente proporcional a la 

viscosidad de la solución e inversamente proporcional a la tensión s~ 

ficial y al radio de ¡:oro; cuarrlo la solución entra en un ¡:oro parte de 

ella adsorbe en las paredes del ¡:oro y la con::entración de la solución 

decrece. La cantidad del s::iluto adsorbida puede calcularse ¡:or medio de 

u.na isotmwa de adsor c i ón . cuando l a ads:irción es fuerte, una gran µir­

t.l .~d solutu qua.la ad sorbid;1 en las paredr?s ci·.'l ¡:.uro, pero cuarrlo es­

.1d,11 , u11.:t <_;t-«•li ¡.Bi:te se queda er. ia ~•-·]u...:i ón que está dentro del ¡:oro 

forr.-errlo la cantidad total del soluto en la ¡xirtícula . Si l a velocidad 

de penetración de la soluc:ión es ra ja, :· la de: adsorc i ón del soluto e s 

alta , e l soluto se acllllulara cerca de la entrada del poro , de lo contra 

r i o , el soluto penetrará m§ s en Jos fXJrcs. 

Chen y Sagert (7) pre¡:xiraron un cata l izador por i.Jnt;regnaci6n para la 

reacci6n dt> interc.aml.ü.o ll idrógeno-Deute ric cr ~ .iqt:J deuterada para un C1ata­

J i zador de crano y ni quel robre esferas de y-cüúmina , e l niquel del sulfa­

to se depositó en una capa cercan.J ii 1,1 ~' 1 1n •rfic ·i c: P>:ter jnr de l a pasti-
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lla, las soluciones de cloruro y nitrato penetraron un poco más; también 

irencionan (7) la utilizaci6n de un soporte húnedo antes de efoctuar la 

.irrpregnaci6n con la ooluci6n de interés, y cano resultado de esto se -

observó una obstrucx:ión del paso del inqrerliente activo a los poros, -

otra alternativa que mercionan consiste en hacer una segurrla impregnaci6n, 

durante la cual se disolvieron los cristales depositados en la primera, 

y fueron acarreérlos al centro del soporte ; ese rrovirniento si se quiere­

puede evitarse secando y calcinando las pastillas antes de efectuar el -

segurdo proceoo. Los catalizadores pulverizados tienen una actividad ma­

_yor que las pastillas (8) debido a un aunento en la s uperficie de contac­

to y a que en las pastillas hay una obstrucci6n al paso del inqrerliente 

activo al adsorberse primero en la superficie exterior. 

Un aspecto nruy .irrportante es la determinación de la cantidad .irrpreg­

nada , existen diversas técniCds para hacer ésto, Harriot (5) estudió los 

efectos de la difusi6n en la preparación de catali.zadores impregnados, -

para cuantificar la cmtida.:i Liqx.•~Jwda u1 1j1",.· L'• <.utc01Tadl.l):)rafí<>; los . 

E'>O[Xlrtes dr: arffi SU[X'r fi:::ia l roj a. Tfk 'su·:1 r :_.11 <!is tdl_ i-·1,.1:-~.:> i.rn --:,; ',:,'., las 

cuües se piensa gue pueden deberse a l a transferenc ia de masa durante e l 

secado de l as pastillas . El análisis por microsond¿¡ electrónica (6) es un 

roen método para volumenes de ma ter ial de unas micras cúbicas ; aunque es 

un procerlimient.o burdo , se pueden examinar con w ena exac ti tu:i detalles 

de la estructura del catalizador . Otra técnica para determinar pérfiles 

de coocencraci6n dentro de w-1a pastilla es la espectrosoopía Auger, o -

también fot:ograf ías a~ lag pagtillas con un rnicrn~co¡;io e! ccl rénir:r1. 
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IV. ASPOCTa> TEoRICDS 

Isotermas de érlsorci6n.- La isoterma de érlsorci6n es la relaci6n 

que existe entre la concentración del adsorbato en la fase fluida, y 

l a =ocentraci6n en la superficie sólida, en axrliciones de equilibrio y 

a tE!Tlperatura =nstante. En general la ecuación de ~ir representa 

razonablE!Tlente gran cantidad de datos experimentales de adsorción de --

líquidos y gases sobre sólidos. Dicha ecuación fue establecida en base 

a las siguientes CDnsideraciones, las cuales limitan su validez a un - -

cierto rargo de CDncentraciones: 

1.- TOOa la superficie del sólido tiene la misma capacidad de ad-

sorci6n. 

2.- No hay interacx:ión entre las noléculas adsorbidas. ' Esto es, que 

la cantidad adsorbida ro tiene nin;ún efecto sobre la velccidérl 

dQ adsorción. 

3. - La adsorción ocurre por el migro mecanismo y cada a::mplejo érl-

sorbido tiene la misma estructura . 

4. - I.a cantidad ad::-..orbida es rneror que W1a capa rnonanolecular a::mple-

ta. 

La expresión de la isoterma de Lan::¡rnuir para adsorción en solu:i6n 

líquida es la siguiente: 

_=K.C 
e 
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Se ¡::ueden derivar otros dos tipos de isotermas a partir de la de 

l..ail31nuir, sup::mierrlo que el calor de adsorción decrece linealmente con 

un aumento de la fracción cubierta, tal es el caoo de la isotenna de -

Tenpkin: 

(3} 

La isotenna de FI:uendlich surge de la suposición de que el calor 

de adsorción decrece logaritmicamente con la fracción cubierta: 

/::,.Ha llHo ln e (4) 

La isotenna resultante tiene la fonna 

e = a(C) l/n (5) 

Los resultados experimentales se interpretan su¡:xmiendo un rrodelo 

de 3 pas os (16) : 

1.- Transferencia de masa de in]rediente activo desde el líquido 

hasta la superficie externa de la partícula . 

2.- Difusión dentro de la partícula . 

3.- Adsorción sobre la superficie interna. 

Se supone que el paso (3) es rápido en canparación con los otros -

dos, por lo tanto alcanza el equilibrio. 



El cambio de con::entraci6n o:in el tiaipo se describe por el cnefi-

ciente de transferencia de masa del fluído a la -partícula. 

es: 

(6) 

Corrlici6n 

inicial: e ;; o a t =o (7) 

El balance de oosa del ingrediente activo dentro de las partículas 

Las corrliciones de frontera son: 

(C-Cs) 

s 

ílCr =o ( t"= o) 

ar 

Condición inicial 

Cr 
dp/2 

O (t = O) O < r < 

(8) 

(9) 

(10) 

(11) 

Ibrrle De es un coeficiente de difusión efectivo dentro de los ¡:nros del 

oo¡:orte. 
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V. Pin:EDIMIENI'O EXPERDENTAL 

la distribxi6n del ingrediente activo sol::re la superficie del so­

porte se lleva a caro de diferentes maneras; el praJ.ecirla y a:mtrolarla 

es nuestro objetivo prinnmial; el cual se logrará rontrolan:io las varia­

bles relevantes del proceso (roocentración, tiE!llpO de contacto, tanpera­

tura de impraJnación, t i ¡::o de SJluci6n, tiem¡::o de secacb y de calcina -

ci6n) . 

Una primera etapa consistirá en estudiar los fenánenJs de difusión­

adsorci6n que se presentan al impraJnar un soporte ¡::oroso ron una solu­

ción del ingrediente cataHtico para µ.rler predecir y controlar la dis­

tribxi6n de dicoo in:Jrediente en cada caSJ particular. Experimental­

mente es necesario determinar isotermas de adsorci6n para cada sistema 

de SJluci6n - SJ¡:x:>rte en un d~termi.nacb ran:JO de coocentraciones. Di­

chas isotermas se determinan ponien:io en contacto cantidades maJ. idas de 

SJporte y SJlución de varias concentraciones hasta que la concentrac ión 

de ingraJ.iente activo en el U .guido permanezca constante, o sea que se 

a l caoce el equilibrio. La roocentración se de termina colorimétricélllen 

te y se rorrolx>ra ¡::or t itulación canplejanétrica. 

la isoterma en sí, es una gráfica de la cantidad adsorbida 11 en fun 

ci6n de la roocentraci6n en el equilibrio Css: 

n= Cb -Css , don:ie 
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M == masa ~e partículas ¡::or unidad de volunen de líquioo (g/cm
3

) 
s 

Co concentración inicial de la soloci6n. 

La impr~naci6n p..iede hacerse en re¡::ooo, o con agitaci6n; el --

primer caso, es muy sencillo, solo consiste en agr~ar rma cierta can-

tidad de r:astillas, a un matraz que contiene la ooluci6n, se tar:a en un 

raño a tenperatura constante y se deja r;or un cierto t ie1¡po . Estas ~ 

bas oon de gran utilidad, ¡::or su sencille z y ¡::orque nos dan rma idea 

del tienr;o en que se alcanza el equilibrio. 

La s~nda técnica es más útil, no obstante que es un ¡:oca más o:m-

plicada y puede hacerse de diversas maneras. Una de e llas consiste en u-

tilizar una canasta (construída cortando un frasco de plástico en aml:x:>s 

extraros de tal manera que quede un tubo; al cual se le hacen 8 cortes 

que se doblan alternativamente para que queden 4 hacia abajo y 4 hacia 

arriba. En la péil'te intermedia se coloca una tela de acero iroxidable 

que servirá p:i.ra oost ener las pastülas s~ún se muestra en la figura núm. 

(1). 

Esta canasta se coloca dentro de un vaso que contiene l a soluci6n, -

ést e se tap:i. y se procede a l a impr~nación agit ando rragnéticamente y en 

un baño de tenperatura constante , sEgÚn se muestra en l a f igura nún. (2) 

transcurrioo el tien¡::o de contacto suficiente , se retira la solución y 

se determina la coocentración que seré la oo.rresp:¡miente al equilibrio . 

Se r epite el misro procedimiento anterior a d iferentes coneentraciones -

µ:rra obtener los puntos deseados. Otra técnica consiste en impr~nar rma 
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<· 

FIG. I Esq uema de la canasta utilizada para sostener las pa s tiJ1:13 durante la impregnación 
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cantidad determinada de pastillas en lD1 matraz de tres rocas, en cada 

una de las cuales, se introducen \illaS canastitas con las pastillas, s e 

tapa y se procErle a impraJnar con el miSTO sistaóa de temperatura cons-

tante anterior. (ver fig. nún. (3). 

CUrvas de Velocidad 

Para obtener una curva de velocidad de impraJnaci6n es necesario 

hacer de terminaciones de concentración a intei11al os de tien¡::o sel eccio-

nados . Las muestras se tanan con una rnicrogerin;,¡a , cuya aguja se intro-

duce en un septun adaptado a uno de los ta¡::ones de las tocas del matraz; 

esa muestra se deposita en agua deionizada y se procErle al análisis colo-

r:imétrico (ver apéndice.) 



1 
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FIG . 3 Esquema del a para t o ut i lizado pa r a d e t e r mina r la ci necica d e i mpregnac i6n . 
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E>cplicaci6n de la figura (2) 

A = Agitacbr magnético. 

B = Recipiente oontenierrlo el agua a temperatura constante 

C = Vaso de precipitados que contienen la soluci6n impregnante. 

D = Canasta utilizada para sostener las pastillas. 

E = Baño de temperatura constante. 

E>cplicaci6n de la figura (3) 

1 = J!qita:ior magnétioo. 

2 = Recipiente conteniencb el agua a temperatura oonstante. 

3 = Matraz de tres lxx::as. 

4 = canastita de acero iroxidable para sostener las pastillas . 

5 = Baño de tanperatura oonstante . 
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VI. PRESENI'ACION Y DISCU3ION DE RESUI.Irru:a> 

Cano se menc ion6 anterionnente wu de los aspectos de mayor :irn¡:ortan­

cia dentro de este tral::ajo es detenninar tanto isotermas de adsorcifu caro 

cinética de impra:Jnaci6n a diferentes corrliciones de temperatura, tiarp:>­

de contacto, concentraci6n y tiFO de sal de níquel, con o sin agitaci6n, 

etc. 

En el apendice se muestran las tablas que contienen diclDs resultados, 

con l os cuales se construyeron las curvas que se muestran a continuaci6n. 

Posterionnente se can¡:araron dichas curvas, con el fin de p:xler apreciar 

los efectos de las diferentes variables. Por últino se muestran las fo­

tografías de las pastillas .impra:Jnadas a diferentes corrliciones. 

En .esta parte estableceros canparaciones entre las isotermas obteni­

das a diferentes corrlicicreE; de preürencia procuraros que las unicas di­

f eren:::ias entre ellas sean una o dos variables con el fin de definir con 

mayor seguridad su efecto , con el misno criterio anterior cx::mparélllOs las 

curvas de cinética de irnpra:Jnaci6n y las f otcgrafías. 

IsarERMl\S DE ADSORCICN 

De acuerdo con ,l os resultados mostrados en l a tabla IV y en la gráfica 

corresporrlient e , fig . 6, se observa que l os puntos oo alcanzaron el equili ­

br i o , ésto se debe posiblemente a que se obtuvieron en pruebas diferentes 

y más i rrq:.ior tante aún es que el tienp:i de contacto oo fue suficiente. En 

la figura (11). se canparan dos isoterrras a diferentes temperaturas, ob­

servárrlose que a tanperaturas más altas se alcanz6 más rápido el equilibri o, 
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lo que µ.ierle canprorar también en la figura (12) con un efecto más 

apreciable debido a que l a diferencia en tenperatura es mayor. Sin 

E!l1ba.rgo el efecto térmico ro es tan notable CCllD p:xkía suponerse . 

El efecto de la adici6n de ácido puede apreciarse claréltlente en la fig . 

13 de la a.ial podaros ver que dicm ácido disninuye la adsorci6n del me-

tal, ya que la isoterma (7) en la cual se in::::luye la presencia del agente 

cxrrrpetidor , tarda más en alcanzar el equilibrio . 

En la fig. 14 µ.ierle apreciarse que la agitaci6n es determinante para 

alcanzar e l equilibrio dérlo que los datos obtenidos sin agitaci6n caen -

consis tentarente debajo de la curva obtenida con agitaci6n, la cual érle-

más se ajusta érlecuadamente a los m::rlelos cx:munes de isotennas de adsor-

ci6n. 

En la f ig . 15 se observa, érlanás del efecto del ácido mencionérlo para 

la fig . 13, que el tianpo de contacto es muy importante para a l canzar e l -

equil ibrio, l o cual µ.ierle verse a partir de l as tres curvas que s e mues-

tran a diferent es tianpos de contacto . 

CINEI'ICA DE IMPRffiNl'CION 

El p:r:úrer efecto gue se puede observar es el de l a tanperatura ya 

que contarros con datos a tanperaturas diferent es. Cano puerle :::ibservarse 

en la f i g. F , un aumento de 20°C no a f ecta apreciablenente la vel oci dad 

de impngnaci6n. En cambio, el tipo de sal sí tiene una influencia ilrq:;o~ 

tant e CXtID µ.iroe verse en la figura G, en l a cual la veloc i dad de impreg-

raci ón de l NiCL2 es menor que l a del !HNCJ3 . 
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Isotermas de adsorción aT = 30º y T=50ºC Efecto de la temperat ura y de l a'cido 
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X Ni CL2 . En Medio Acido7 8 = 8 hrs. 

(!J Ni N03. En Medio Acido' 8 = 7 hrs. 

0 Ni N03~ 9 = 24 hrs . 

C SS 

de ad sorc1 on a T = 50 ºC, Efecto del tiempo de contacto . 
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Por lo que se refiere a fotografías, éstas se tanaron de ¡:astillas 

.impregnadas =n los diferentes tipos de sales (NiID3, NiCL2 y NiSO 4) a 

diferentes corrliciones de concentraci6n, tanperatura, .agitaci6n, tierpo 

de contacto e inhibidores. Para µ:xier apreciar el efecto de esas var~ 

bles se siguen los ¡:aros que a continuación se enuncian: 

a) Clasificaci6n de las ¡:astillas a diferentes corrliciones de impregna­

ci6n. 

b) Frotar cada una de las ¡:astillas sobre una lija hasta reducirlas a 

una semiesfera. 

c) Agregar a cada una de dichas semiesferas una o dos gotas de reacti­

vo de dimetilglioxima, ¡:ara fonnar el canplejo de color rojo, que oos 

irrlica la presencia del niquel dentro de la ¡:astilla. 

_ En estas corrliciones, las ¡:astillas están listas ¡:ara tanarles una 

fotografía con la amplificación deseada de tal manera que se µiedan apre­

ciar cla:ramente l os efectos producidos por las diferentes corrliciones de 

impregnación. En e l apéndice llDStrarocJs la tabla 2 que resune las p!'Uebas 

realizadas, haciendo referencia a las fotograf ías . 

A ¡:artir de esta infonnación, pa:lanos observar los siguientes aspec­

tos importantes: 

Una intensidad unifOTille de calor sobre tala la supet;ficie expuesta 

significa que los cristales del metal se han di~sgdo de manera iguü-

mente uniforme. En este caso, se presentan diferent es inte ni;idades de -

calor que deperrlen de lo siguiente: 
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FIG . B Cinetica de impregnación de alumina seca con so l ución de Ni CL2 con agitación . 
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La distrib.lci6n unifonne se logra en general para tianpos de contbcto 
1 

mayores de 7 hrs. y oon agitaci6n. 

La cantida:i dep:>sitada es mayor cuarrlo el tianpo de contacto es fuy grande 

(nás de 20 hrs.) y tanbién cuardo l a concentración de la soluci6h es al ta 

(mayor de 12 nq;inl) , lo cual se refleja en un oolor más intenso b las fo 
1 

tograffas-

La adición de un ocido a la soluci ón imprejrante, a::m:> HNJ3 al Nr3 pro­

duce dos ef~tos interesantes; en un caoo, el niquel se concentra en mayor 

prop:>rci6n en el centro de la pastilla, o bien se deposita en i franja 

1 

intennedi.a deperrlienCb de si la con:::entraci6n de la soluci6n es a lta o taj a .·· 
j 

respoctivamente, según se p.ia:ie apr~iar en las figuras 18, 32 il 33. 
1 



1.0 

%o 

0 .5 

165 
FIGURA F 

X T = 30 º e 
0 T= 50º C 

Cinetica de Impregnación con NiN03, Efecto de la temperatura . 
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VII. CDI'K:liJS IONES Y Rl:L'Cl'1!1~'DACICNES 

A ¡::artir de los r esul taóos cp:, s0 ' ·. es..:.:·~tan en el capítulo anterior 

y del análisis de los misros , pxl.aros resll11ir las conclusiones del pre­

sente trabajo o::xro sigue: 

1. - La tanperatura a la cual se realiza la impregnaci 6n IX) tiene 

un efEcto tan determinante cano pxl.ría pensarse. A pesar de que a ma­

',~ lH?:'i t enperawras la adsorción es m&s f uerte, la diferencia oo es muy 

s .ign.'i1 i.cativa. 

2 . - Es sumamente conveniente nantener l a ooluci6n impregnante agi­

tada, puesto que el oontacto roporte-roluci6n es muy imperf ecto en re­

poro , a.darás de que se requiere muero tien¡:o para alcanzar una :úrpr~ 

ci6n cercana al equilibrio, la deoposici6n del metal es defect:oc>sa. 

3.- La adici6n de un ácido caro "cx:rnpeti.dor" por sitios de adso!:. 

ción sobr e la superficie reduce la velocidad de deposición del metal. otro 

c:fect o gue pue:le observarse a partir de las foto3J:afías es en el sentido 

de que la adici6n pennite depositar el Niquel en una franja interior 

de la pastilla si la ooncentración de la ooludón impregnante es taja, 

o bien preferentenente en el centro de la pastilla si dicha ooocentraci6n 

es alta. 

4.- ros datos de ciretica de impregnación irrlican que la sal de 

níquel utiliz.ada es determinante S)bre la velccidOO del proce9:>. Rn -

este caro, la mayor velocidérl se presenta ron NiID
3

• 
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5 . - Es ¡:osible 10'.)rar tma de¡:osici6n wl.i forme de metal robre e l 

so¡:orte utilizarrlo t i an¡:os de cont.acto mayores de 7 horas y agi tamo 

la soluci6n. 

6. - Es ¡:osible 10'.)rar irayor cantidad de metal de¡:osi ta:ia con ti~ 

¡:os de cnntacto largos, o bie.11 ron concentracione s de ooluci6n mayo­

,. es de 12 lll3'/ml • 
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APENDICE A 

Método Colorímetri co 

Niquel - Dimetilglioxirna (17) 

a) Pre¡::arar 500 ml. de solución que contenga O .1 rrg. de Ni/rnl. de solu­

c ión. Pesar 0.2624 de NiCL2"6ttp y diluir a 500 ml. con agm deionizada. 

b) Preµrr ctr agua de bran::i saturada . Agre:;ar Braro, oon moch::i cuidado , 

u um '..· ie:ct:a l;ant1.dad de agua , é sto debe h1cerse en una célTl¡::ana ya que 

eJ.. Brorm 2 s altamente tóxi= . 

c ) Hidroxido de amonio concentrado. 

d) Reactivo de D:imitilglioxlina.- Preparar 100 ml. de soluci6n al 1% en vo­

lunen en etanol de 96". 

Disolver l g . de Dimetilglioxirna en 100 ml. de etan::>l. 

Procedimi ento . 

a ) Preparación de la curva de Calibración. 

Pipetear ol iclOtas de 0.5 , 1.0, 1.5 , 2 . 0, 2.5 , y 3 ml. de la soluci6n 

starrlard de NiCL2 a matraces afor ados de 100 rnl, puesto q lE para este mé­

todo la serie debe cubrir desde 0.05 m;¡. hasta 0.25 rrg. de Ni usarrlo cel-

das de l an. l>J:¡ r ejar 1 rnl. de agua braro sa turada , enfriar con agua de 

Ja llave, adi c.ionar unas 5 gotas de !'111 pfl conce:itrado Justa que desaparezca 
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el calor arrarillo del braro. A rontinuación, agregar 2 ml. de reacti-

vo de Dimetilgliax:írna y aforar hasta la marca ccn agua destilada y me~ 

clar. Medir la adsorban::ia a 530 mµ exactamente 10 min después de ha-

ber agregado la Dimetilgliax:írna. Usand() un blancc a::rro referencia. 

NC!I'A: Puede usarse agua deionizada cano blanco, p..iesto que se obtienen 

los misnos resultados. 

Tratamiento de la IID..lestra. 

la !Tnlestra deberá tener entre O. 05 y O. 25 rrg. de niquel, se debe ca--

locar en un matraz aforaoo de 100 ml y seguir ccn ella un procedimiento 

idéntico al que se siguió para la presentación de l a curva de calibraci6n. 

Resultados 

P. A. 

1 ml 
1.5 ml 
2.0 ml 

*illNCENTRACION 

0.1174 rrg/ml 
0.1761 
0.2348 ' 

ABSORBA..NCT.Z\ 

0.1079 
ü.1487 
0.2006 

(*) La solución de 0.1 rrg/ ml (a) fue valorada por titulación ron Em'A --

obteniéndose una concentraci6n r ea l de O .117 4 rrg¡Tnl . 

P . A. 

0. 5 ml 
l. o ml 
1.5 ml 
2.0 ml 

* *CONa:NI'RACION 

0.05871 
0 .11742 
0. 17.61.3 
o. 23484 

ABSORBANCTA 

0. 0861 8 
0.10749 
0.1938 2 
0 . 30102 
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!Vl'A: La solu:::ión de 0.1 rrg/ml de Ni(N03) 2 .6H20 f.Je preparada pesand:::> -
\ 

O. 2477 y diluyerrlo a 500 ml (**) valorada p::>r titulaci6n: 0.1174 

rrg/ml. 

Método Volunétriex:>. 

Determinaci6n de niquel usarrlo irrlicador de Fojo de Branopirogalol 

La tit ulaci6n se hace a un ¡:if de 10 (aprox.) 

Reactivos. 

a ) Soluci6n de IDI'A 0.05 M. Disolver 9.5042g. de sal tetras&iica (grado 

reactivo en 500 ml de agua deionizada. 

b) Irrlicador Rojo de Braoopirogalol. Disolver O.O~. de Rojo de Brcuo-

pirogal o l en 100 ml de etanol al 50%. 

c) Solución J::uffer.- Se prepara rnezclarrlo volúmeres iguales de cloruro de 

anonio 1 M. (se pesan 26. 7~ de NH4CL y se aforan a 500 ml y solu:::i6n acU'.2 

sa 1 M de NH400 (preparada tanarrlo 33. 74 ml y aforán:lolos a 500 ml . ) 

Prcx::e::l imiento. 

TOlMr una parte alíClPta de la oolución problema agr63arle 10 ml de oo-

lu::: i.ón b...lffer , 15 gotas de indicador de Rojo Brampirogalol y Titular con 

s Jluci·Sn de Em'A O. 05 M, gota a go ta has ta un cambio de color de azúl a 

r OJO dan; . 



Cálculos: 

o 583. 
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lml x 0.05MEUI'A= 2.935rrg. de Ni 

(Concentraci6n) = VEDI'A x 2.935 
P.A (rrgfinl) 



TABLA (1) 

DATOO PARA IA aJRVA DE CALIBRACICN DEL FUI'OCOLOR!Mfil'ID 

D~CN DE NIQUEL CCN DIMETIL GLIOXIMA 

MJESTRA CCNCENI'RACICN (m:J/ml) ABSORBANCIA 

0.5 0.0528 0.04575 

2.0 0.1056 0.07572 

2.0 0.2112 0.1487 

2.5 0.264 0.17'.:i9 
1 

°' U1 
1 
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APENDICE B 



T A B L A (I) 

IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni N0 3 SIN AGITACION 

8=7 hrs T~30°C Equilibrio 

D A T O S P R I M A R I O S DATOS DERIVADOS 

MUESTRA Co Css w Vs Ms Co-Css n 

l 1.800 1.22 5 100 0.05 0.58 11 .60 

L 4.200 2.41 5 1nn O. O'i l.79 35.80 

3 4.800 2.85 5 100 0.05 1.95 39.00 

4 14.000 9.15 5 100 o.os 4.84 96.86 

1 

°' c:o 
1 



T A B L A (II) 

IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni N03 SIN AGITACION 

8=7 hrs T= 40ºC Equilibrio 

DA T OS P R I M A R I O S DATOS DERIVADOS 

MUESTRA Co Css w Vs Ms Co-Css n 

1 3.8000 3.0S20 s 100 o.os 0.7480 14.960 

2 10.3000 6.1048 s 100 o.os 4.19S2 83.904 

3 12.7000 8.1S70 s 100 o.os 4.S430 90.860 

4 14.3000 9.2090 s 100 o.os S.091 101.820 

1 

"' \D 
1 



T A B L A III 

U!PREGNACION DE ALlr:-HNA HUMEDA CON SOLUCION DE Ni N03 SIN AGITAC ION 

8= 8 h rs T= SOºC Equilibrio 

-~-

D A T O S P R I M A R I O S DATOS DERIVADOS 

MUESTRA Co Cs s w Vs Ms Co- Css n 

1 4.775 2 .7S93 s 100 o.os 2. 01S7 1 40.J t40 
1 

2 6.32S 4 . 0959 s 100 o. os 2.2291 
1 

t.4.S820 

3 9.SS 6 . 6048 5 100 0 .05 2. 94S 2 SB. 9040 

4 19. 10 

1 

12 . 2557 5 100 0.05 6 . 8443 136.8860 

1 
· .._¡ 
o 
1 



T A B L A (IV) 

IMPREGNAC I ON DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni N0 3 CON AG ITACION 

8= 7 hrs T= 30°C Equi l ibrio 

D A T O S P R I M A R I O S DATOS DERI VADOS 

1 

Ml ' ESTRA Co 1 c~s w Vss Ms Co- Css n 

!- -
1 

1 

¡ • 2 .38/ _é 
1 

l. 4Fi75 5 410 0.01219 o. 92 00 75 . 4716 
! 

~ · 6 . 400fl !, . 7750 5 420 0.01190 1. 6250 1 1 Jh .55t.6 L 

1 3 ' 9.3oon 7. 1625 5 430 0.01162 2 . 13 75 183 . 9501 
' 

1 '< ' ¡ 11.7400 8 . 1000 5 450 0 . 01111 3. (,4(10 327.6327 
l - -- - - -

1 
---' ..... -, 
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T A B L A (VI) 

r:n'''EG::,\Cl0N DE ALUMI NA é. 7 l'..\ CON SOLUCION DE NiCLz EN m:n:r ~'IDO (HCL) CON AGITACION 

B =li1.:.~. T= 50ºC Equi lit->rio 

'1 .\ T O S r ~ 1 'I A R I O S 1 D A T 1· D E R I V A D O S 
1 
' ; _____ 
1 

il' 1.;;:R '. i Co 1 ..:.; 

1 

w 

1 

Vs 1 M.-- Cn-Css 1 n 1 1 

' 1 --- --- --

1 0.02Yq' 

-; 

·1. ! • . r,ofío ') 10 t.OO 1.369 7 5t. . 7880 

1 

1 
-.l 

,_,. 7S05 · ;;-o. 1 10 1 450 1 o.ozz.:~ 
1 

1. 9635 88 .3663 :.. ....; 
1 

3 . 16!1 7 . -., ~ f> 10 360 1 0.02777 2.8861 115.4440 

9. 3920 
1 

\l~ 
1 

( __ • 1 ()(} () 10 450 0 . 022~:..: ' 2. 7920 125.6525 

1 l ') - )555 
! 

, e .~''· º JO 450 O.íl 222'2 2.Pó75 129.03878 

1 ~. o:;go 10 375 o. ÍJ]'~·.! ;.. 



T A B L A (VII) 

,IMPREGNAC ION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE NiCL2 EN MEDIO ACIDO (HCL) SIN AGITACION 

e= 8 hrs T= SO ºC Equilibrio 

D A T O S P R I M A R I O S D A T O S D E R I V A D O S 

MUESTRA Co Css w Vs Ms Co- Css n 

Xl l. 7023 O.S860 10 110 0. 09090 l. 11 63 12.2793 

X2 3.S807 l.982S 10 llO 0. 09090 l. S924 17.Sl69 

X3 S.8700 3.81SS 10 llO 0.09090 2.0S4 S 22.S99S 

X4 9.68SS 4.4070 10 llO 0.09090 s . 278S S8.063S 

Xs 1S.SS50 8.80SO 10 llO 0 .09090 6. 7SOS 74.2SSS 

x6 21.2787 13. soso 10 llO 0.09090 7. 7737 8S.S107 

X7 23.4800 14.0022 10 llO 0.09090 9 . 4777 104.2SS6 

X3 29.9676 16.142S 10 110 0.09090 13.82Sl 152.0762 

1 
--J 

"" 1 



T A B L A VIII 

IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni so4 SIN AGITACION 

e = 24 hrs T = SO ºC 

D A T O S p RIMAR I o ·s D A T O S D E R I V A D O 6 

MUESTRA Co Css w Vs Ms Co - Css N 

As 3.3263 2.2so2 s lSO 0.03 333 1.0762 32.2892 

Bs 7.424S 6.7SOS s lSO 0.03 333 0.674 20.2220 

Cs 9.979 8.80SO s lSO 0.03333 1.174 3S.223S 

Ds 16.023 14.SSSS s lSO 0.03333 1.467S 44.0294 

Es 21.812S 19.9S80 s lSO 0.03333 1.8S4S SS.640S 

F.'.) 31. 6980 29 .3SOO s lSO 0.033 33 2 . 348 70.4470 

' 

1 
..._¡ 
lJl 
1 



T A B L A A 

CINETICA DE IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni N03 

T~30°C W= 14 g Vs- 300 ml 

MUESTRA c e C/Co 

1 0.280 o 1.000 

2 0.225 60 0.8035 

3 o. 145 120 0.5178 

4 o. 132 180 0.4714 

5 0.087 240 0.3107 

1 
-..J 

"' 1 



T A B L A (B) 

CINETICA DE IMPREGNAC ION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni CL2 CON AGITACION 

T = 40°C w = 13 g Vs =- 300 ml 

MUESTRA c e C/Co 

1 0.1075 o 1.000 

2 0.0980 60 o. 9116 

3 0 . 059 120 0.5488 
1 

4 0.051 180 0.47.44 

1 
-.J 
-.J 

-1 



T A B L A ( C) 

CINTETICA DE TM1'REG NACION DE ALUMINA SECA CON sou :c 1mJ DE Ni N03 

T= 50ºC W= 13 g Vs =- 27 ) ml. 

'1UE5TRA ¡ e o C/ Co 

o. 1470 o 
1 

1. 000 

2 1 0.098 60 
1 

íl.66 6 1) 

1 

()) 

1 

3 
1 

0.067 120 

1 

i1.4557 

4 l 0.053 180 0.3605 



TABLA (D) 

CINETICA l)E IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni N03 T=JO º C 

MUESTRA 

b 
C! -• '6 
"' 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

c ' e 

o 

o . 19 2 30 

o. 17 8 60 

o . 16 8 90 

o. 1 2 l 150 

0.106 180 

o. 1o2 2 10 

W=l3 g Vs =300 ml . 

C/co 

0.9270 

0 . 8 750 

0.8 177 

0.6 30 2 

0 . 5520 

o. 5 31 2 1 
-..) 

'° 1 



TABLA (E) 

CINETICA DE IMPREGNACION DE ALUMINA SECA CON SOLUCION DE Ni (N03) 

T=50°C w = 13 g V
5

= 300 ml. 

MUESTRA C' e C/co 

0.1520 o 1.000 

2 o. 1405 30 0.9243 

3 0.1397 60 0.9190 

4 0.1218 90 0 .8013 

5 0.1126 120 0.7407 

6 0.1091 150 0.7177 
1 

1 
CXl 
o 

7 0.1006 180 0.6618 1 

8 ¡ 0.0950 210 0.6250 
1 9 ' 0.0889 240 0.5848 

10 1 0.0730 270 0.4802 

11 l 0.0700 300 

1 

0.4605 

12 0.0690 330 0.4539 

~ .. ~ 
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KJESTRA TfMPERA'IURA l''¿G I~~.;-_;: I 07\ TIEI:l~ ¡- .. ~· :·.L ~.:i• ' ~ CJNCEN'I'RH:: I o;_~ ~·1.LJ¡ . .1 . .!. '{JC ~~ ··: 1: :;j P .. ~. ..... : T·j· .L. e :!.. :·, N E ~ 
.M.3 Ni/ml terma de deµJsici6n) 

xl SOº C NO 8 hrs. NiCL2 5 .87 HCL 1 8 M:iyor en e l centro 

X3 SOºC NO 8 hrs. NiCL2 21. 27 HCL 18 Mayor en el centro 

x2 50ºC 00 8 hrs. NiCL2 3. 58 HCL 19 En el centr0 y pe::_-j_f eria 

x6 5 0ºC NO 8 hrs. NiCL2 :29. % HC'L 19 !·~aynr en e J 0~ntr-:i , e l res+-::: .fJ~_f. f c¡_; ,·,c:· 

"! T so~c :..:).2 3 !"'2.~s .. :· i :~ ~.~--. r: .• ~ ~· .. r ;n 20 En la periferia a:x1 anill o CEJ'itra::. a.::· 'IV · ~ _j 

in t ens 3·_aad 

VI 30°C SI 2 hrs . NiNO 
3 11 . 74 NO 20 Intensamente perifer ia 

VIII 50ºC SI 2 hrs . NiN03 7 .15 NJ 21 En ... l a pe ti.feria 

VII 40ºC SI 4 hrs NiNO 
3 8.805 NO 21 Solo un punto en el centro quej6 sin 

cubrir 

Vv 30°C SI 6 hrs. NiNO 2.89 NO 22 En la periferia con anillo ro~~iro 3 
de mayor intensidad 

3" P.rnbiente N::! 3 hrs. NiC'L') é.81 NC 22 En la periferia L . 

i H Arnbi2f'! te ¡,;._, 4 hrs . '": -"F "T"I .. ~. .. 2 .50 :~.::: 22 Ei-, l a periferia 
4" Rnbiente 00 2 hrs. NiCL2 3.4 NO 23 En l a ¡;:er i f eria 
2' 30ºC NJ 5 hrs. NiNO 6.60 NO 24 En la periferi a 3 

1' Ambiente NO 2 hrs. NiCL2 2 . 30 NO 24 En la periferia 

2 Ambiente NO 5 hrs . NiCL2 9.15 NO 25 En la periferia 
1 Ambiente 00 3 hrs. NiCL2 4.80 NO 25 Periferia 
4 ..Ambiente NO 8 hrs. NiCL2 12. 20 NO 26 Unif onne 
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KJESTRA TEMPERATURA AGITACION TIEMPO SAL DE Ni Q)l~ENI'RACION hD~'T'IVO FICl}Ri\ ;~ l::' 5 I" ":: V A e ] o N E c.· 

MJ Ni/ ml (FcrnB d.:• cep_:; sicL~r;: 

3 Ambiente NO 8 hrs . NiCL2 8 .23 NO 26 Uniforme 

D4 .3úºC NO 5 hrs . NiCL2 3 .15 1-.D 2; Fer ifE'X la 

C4 40°C ~) 24 h::'.'S. r.;:i.NO , C: ".:! :·· ;·~.:) -:;,·¡ I:.:.n teda ld su~: ;;;:,:::-t::;.c u:. _, . .. _. "-· 

D 30ºC ~i~ ~ 4 hrs . • ··· "' "./""> 
: •.. _ 11. .• · ·-1 _, .i..'>. Oó ?JO 2S L:nifonne 

e 30°C NO 24 hrs . Ni.NO 3 9 .68 NO 28 Un ifo rme 

B 30ºC NO 24 hrs. NiNO 
3 5.81 NO 29 Uniforme 

A 50ºC NO 24 hrs . Ni.SO 4 2.15 NO 29 En teda la superficie 

A4 50°C NO 24 hrs. NiSO 14.55 NO 30 En teda la superf i cie, más intenso que 4 
las dos anteriores . 

A2 SOºC NO 24 hrs. NiS0.1 6. 7 S NO 30 El ; toda l a superfi~ü~ 

A 6 SOºC N; ¿ 4 hrs. =~ l..S04 29. 35 l~O .31 La más i ntensa de todas 

B4 30°C SI 3 hrs . NiNO 3.5 HN03 31 Un punto en el centro más obscur o y 3 
en la periferia 

M4 SOºC SI 7 hrs. NiNO 3 8.36 HN03 32 Mayor en el Centro 

M.¡ SOºC SI 7 hrs. NiNO 19.95 lm3 32 En el centro y en la periferia con an_i 3 
llo blaoco entre aml::os 

.Ms SOºC SI 7 hrs NiNO 9.39 H003 33 En el centro y en la periferia con Wl 3 
anillo blaoco entre amlx>s 

M6 SOºC SI 7 hrs . Ni.ID 3 15.55 ro 33 En la periferia 
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