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lntt<>ducción 
aPl'tU01 

Uno de 1os principales propósitos que la humanidad se ha Pla~ado para e1 

2005 es comba1:ir 1os problemas de co01:aminación Por medio de una 1eg1s1ación 

más eS1:riC1:a. "Reducir 1os nive1es de emisiones de co01:amina01:es represen10a un 

reto cienclflco y 10eeno16!llco. Ya que e>tlS1:en muchos procesos que deberán ser 

modificados para ser menos nocivos para el medio amble~. 

Los gases nocivos que se encuennan en la a1:mósFera se deben 

prlnclpa1men1:e a 1a generación de ener!lía Por medio de la combuS1:ión de 

produe1:0s derivados del pe10r61eo. Gracias a su a110a densidad de energía y a que se 

encue01:ran en una FOrma Física convenien10e. 1os produc1:0s derivados del 

penó1eo son consumidos en can1:idades VaS1:as y su demanda sigue creciendo a 

paso ace1erado. La induS1:ria del 1:ranspatte es la mayor consumidora de 

combuS1:ib1es Fósiles Y aunque es Posible mejorar 1os convettidores ca10alÍ1:iCos de 

1os vehícu1os de gasolina y 1os sis1:emas de co01:ro1 para 1os que U1:ilizan dlese1. 

inc1uso 1as aeronaves. e1 desarrollo en eS1:aS áreas ha sido 1en1:0. por 10 an10erior. la 

pr01:ección ambie01:a1 cae sobre 1os produe1:0res de combUS1:ible haciendo que 1os 

procesos de reflnación del pe10r61eo deban ser a mayor prOf'Unclidad. 

Los principales co01:am1na01:es que se encue01:ran en 1os gases de 

combuS1:ión son 1os S-0... co. NO.. Pattícu1as y al!lunos e1erneou>s naza. Ona pieza 

Clave para 1ograr un con1:ro1 ambien10a1 es e1 disminuir 1as emisiones de s-o.. Ya que 

eS1:e gas co01:ribuye a la generación de Fenómenos amble01:a1es como la 11uv1a 

ácida. además de ser un compane01:e in1:e!lra1 en e1 c1c10 de la química de 1os gases 

ambien1:ales que producen el ozono a nivel de la biosFera y e1 Srno!i' c1J. Además del 

aspec1:0 arnbie01:a1. la presencia de azu¡ore en 1as diS1:i01:as fl"acciones del pe10r61eo 

uae consigo aspee1:0s adVersos desde e1 pu01:0 de VIS1:a económico. La corrosión 

de 1os equipas que se U1:ilizan en 1os procesos de refinación del pe10r61eo. así corno 

e1 envenenamien1:0 de 01:ros ca10alizadores. como son los de hidrocraqueo. son 

al!lunos de 1os problemas agraviados par la presencia de azufl"e en e1 crudo. 

1 
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Es en esa? escenario donde 1a necesidad de mejorar 1os procesos de 

hidrOdesulfUraclón <HDS> de una manera económica Y eficiente se hace cada vez 

más evidente. La dlflcu1tad de ot>amer una desutfUraclón compl~ se debe a 1a 

presencia de produetos que tienen una alta reslnencla at proceso. como el 

'f.6-dlme.:lldl~Ofeno <'f.6·0MD'BTl c2J. Para resoiver ene problema se han 

Plan~ado dlnlntas sotuclones; rediseñar 1as plantas. nevar a cabO e1 proceso a 

dinlntas condiciones de presión y temperatura o cambiar et catalizador 

convencional por uno nuevo que ten!la maYor aetlVldad y se1eci:lvldad. 

especia1mente hacia la HDS de compueStOs rep-aetarlos de azuf)"e. Esta última 

alternativa ha sido objeta de numerosos enudios que in~ntan esi:ablecer tas 

relaciones entre la composición y enruetura de tos catalizadores Y la aetlvldad 

que presentan en la HDI>· 

LOS catalizadores que se utilizan genera1mente en 1os procesos de HDI> 

conslnen de una Fase aetlva M o Mol. un prom01:0r <Co o Nil y un soporU? Cr 

alúmina>. Una de las Formas de mejorar eStOs catalizadores es m0dlf1cando el 

sopo~ para cambiar 1as Interacciones que presenta con la Fase activa y como 

consecuencia. cambiar su aetivldad. 

En el presente trabaio se propone cambiar e1 soporU? tradicional de alúmina 

por uno de sílice mesoporosa modificada con aluminio para mejorar 1as 

propiedades de ta Fase aetlva CNl·Mol y a su vez darle al catalizador una nueva 

Funcionalidad at crear sitios ácidos de 'Brlllnned que Favorezcan la reacción de 

HDS de una de las motéculas más refl"aetarlas: 'f.6·DMD'BT-

2 
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A principios de 1os 90•s surgieron nuevas Familias de materiales mesoporosos 

[3], cuya esnuctura paresa es def1nlda par la FC>rmaclón de mice1as de 1as 

mo1écu1as de un surFactartte, 1as cua1es sirven como p1an1:i11as para la Formación 

de peros (f"lgura 2.11. 

Mlce1ade 
suri=-actan<:e 

§T~~ 
~1~· ~. 

/0 1' o;:;7 ___/ 
Mice1as Formando 
un-rodillo-

Arreg10 Ma~rlal mesoporoso 
tle><a!lonal 

.. ·.==·:::.=/~·~· ~º· :· 

_:-·-d..~ .. 
Ffgura 2.2. Mecanismo cte FOrmaclón de e~rucruras mesoparosas con arreg¡o 

nexaKOna1. 

[)en<:ro de eS<:Os ma~ria1es se encueni:ran 1os llamados MCM cMesoporous 

Crl'si:alline Mai:erials>. 1os cuá1es son preparados con surFae<:arttes cai:iónicos. [,os 

MCM se Clasifican según e1 arreg10 de sus paros en: MCM-111 carreg10 tie><a!lonan. 

MCM""'IB carreg10 Cúbico> l' MCM-51 carreg10 1ame1ar1- Enes ma~rla1es nan sido 

esi:udiados como sopo~s cai:a1i<:icos obteniendo resultados Favorables [YJ. La 

conveniencia de u1:1Uzar eS<:Os ma<:eria1es radica principalmente en sus propiedades 

t:e><i:ura1es. 1as cuales se mencionan a cominuaclón: 

Área especifica elevada ooo - l'IOO m'/!ll. 10 que perml~ ~ner un mayor 

número de si<:los activos l' como consecuencia. una mal'or ac1:ividad 

ca<:ali1:ica >' capacidad de adsorción. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

3 
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-porosidad etevada co.e - 15 cm'f!fl, peslbllldad de ob1:ener peros con una 

dlsulbuclón unifOrme. con Qmañ<>s que pueden ser re!lulados desde 2.5 

tia~ 20 nm. par 10 que se puede co=rotar ta diFuslón de tas motécu1as de 

reacc:lvos y producc:os en et caQUzador. 

S'ln embargo, tos sólidos MCM presen~n probtemas en cuanto a sus 
propiedades mecánicas Ya que sus paredes son del9adas c10 - 20 .A de espesor>. 

por to cuál, tos ma-..Jates t:lenen baia e~bltidad 'térmica e hidro'térmlca [!IJ. 

~le~men- tian sido sl~lzados sólidos mesoparosos ut:lllzando 

surFa~n-s p0Umérlcos como tos copotimeros de ó><ido de ~lteno CEOI Y 6><ido 

de proplteno <POI de t:lpe EOn'POmEOn [6,?J. Estos ma~rlates se denominan 

~-15 Carre!lto he><agonau Y ~-16 carreg10 cúbico>. Las ve~as de 1os ~ 

sobre 1os MCM son tas slgulent:es: 

se pueden o~ner dlám~os de poro más grandes Cha~ 20 nm1. 

Tienen paredes más gruesas C30 - 60 .A de espesor>. por 10 que 1os ma~iales 

present:an una mayor e~bltidad t:érmica e hidro'térmica. 

Se pueden t:ener áreas específicas grandes Cde alrededor de 1000 m'f!ll. 

"Por e~s razones. además de su baio co~. 1os ma-r1a1es S'BA son una 

buena opelón para ser e~udiados más a Fondo como sopo~s caQtíticos en tos 

procesos de hld~raQmien=. de 1os cuáles se hablará a continuación. 

Hldrcxr~mlemo CHDTI 

El proceso de hldrouat:amlen= se neva a cabe media~ una hidrogenación 

cat:alídca en ta cuát se hidrO!lenan entaces dobtes y se remueven át:emos de N. Q, 

S Y a¡gunos meQtes de tas motécutas que Jos co=lenen. 
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C-llzadareS de HDT 

Un catalizador es una sunancla que aF~ la rapidez o la dirección de una 

reacción química pero que no se consume de manera apreciable. En general. 1os 

catalizadores comerciales de tlidrot:ratamle~ e~n R>rmados par una Fase 

aet:lva M o Mol, un prom~r CNI o Col Y un sope~ Cra1úmina1. 

Los m~1es activos tienen como Finalidad la eliminación del tl~roá=mo 

no deseado. mientras que 1os prom~res tienen la runclón de que, al agregarse en 

pequeñas cantidades al catalizador, Imparten una m~or aetividad, eStabilldad y/o 

se1eetlvldad. pero par sí mismos tienen poca o nu1a aetivldad catalitica [SJ. 

,-radlciona1mente 1os catalizadores de HDT se obtienen en FOrma de óxidos de 1os 

metales a partir de una secuencia de Impregnación de sus sa1es en so1ución 

acuosa. secado y calcinación. PoSteriormente 1os catalizadores se aetivan al ser 

su1Furados con una mezc1a de H 2/H2S a temperaturas de 'f00-500ºC (9). 

La Fase aetiva de 1os catalizadores de HDT es la Fase sulFUrada de Mes. o 

ws •. El Mes. es un compueStO con esuuetura en capas FC>rmado par bloques de 

S-M~ unidos entre sí par FUerzas de Van der Waals CFlgura 2.21. Cada bloque 

e~ compueStO par dos planos nexagona1es de á=mos de azuf)"e y un Plano 

hexagonal intermedio de á=mos de Mo. 1os cuáles presentan un eStado Formal de 

oxidación de 'I• y e~n coordinados con una geometría trigonal a 1os á=mos des 

(10). 

,<\unque la natura1eza exaet:a de 1os sidos aCt:lvos de HDS en 1os 

catalizadores de Mo promovidos par Ni sigue siendo tema de debate, en general 

es aceptado que la aet:iVldad de HDS se reiaclona con la presencia de estruet:uras 

s 
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"Nl-M<>-S'" que conslnen de pequeños ag1ornerados de Mol>. con áU>ln<>S del 

prornot0r en1azados en 1os bOrdes Por rnedlo de puentes de azurre (f'lgura 2..31. 

Nl-MO-S 

B A-C 
. 
. 

e 

eMº 

os 
F7.!lura 2.2. ,Estruetura en Ci1Pi1S del M~. 

.,..,,"r::.- ,...ON lL• . .l'1.u l,, 

í'.ALLA DE ORIGEN 

os 
e NI 
•Mo 

F7.!lt.1ra 2.3. ,Estruetura del Cilti11/Z4dOr de NI y Mo en esudO sulFl.lradO. 
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Numerosos e.st:udlos (2J Indican que e><ISU?n dos diStln«>s dpas de sitios 

aC<:ivos <Fisura 2.'fl: 

Sitios esquina: resp0nsab1es de la desUIFUraclón directa producida par la 

vacancia de l á=mo de azufl"e en 1a superf'lcle del cri.st:al de MOS'2· 

Sitios barde: responsables de la tlldrosenación, la cuál se relaciona con la 

vacancia de .3 á=mos de azufl"e en el cri.st:al-

Sitios -esquina-

Sitios "barde" 

F!J?ura 2 • .r,. R¡?prese=ación de tos diStlntOS ripas de sirios aetivos en HDS. 

El número y disPonlbilldad de sitios ca~lh:lcamertte activos depende de la 

dispersión que presenU?n las Fases metálicas sulFUradas en e1 sopa~. cuando 1os 

crl.st:ales se encuentran en monocapas. habrá un maYor nú111ero de sitios aetlvos 

c;ue cuando se ag1omeran en mu1tlcapas. como 10 muettra la fisura 2.5. 

1 B5;i;) C,..· i 
J FALLA DE OmGEN 1 
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soporte so parte 

- Sitios activos -·---> Sitios ac1:1vos Inaccesibles - Sidos lnae«:lvos 
- Capa de MOS. 

Fisura 2.s. Comparación esquem;jrl~ de tas sitias aerlvos según la dispersión de la 

RJse MOSZ en et sOPort:e c:uJ. 

H~ de '9,6·01rne1:11dlbenZD1:10fen<> 

se ha encom:rado que al U1:ilizar un ca1:alizador convenclona1 

CNl·Mo/ralúmlna>. la reacción de HDS de 'f,6-DMDBT se neva a cabe medlan1:e 

dos ru1:as prlnclpa1es; desu1Furación dlrec1:a COSO> e hidrogenación CHYDI previa a 

la desu1ruraclón CFlli?ura 2.6>. 

1-DSD 

Koso 

2·HYO' K~o ' 

~~~9K~P-Ct[-:p-Qº"·l 
Fisura 2.G. Esquema de ta reacción de HDG de 9,G-DMDBT

KH>D~ 2 K= 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN e 
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Los principales procesos que se nevan a cabO en la reacción de HDS' se 

resumen a co01:inuaclón: 

2. AdSorclón ccoordlnaclónJ del compueStO azuf'rado en el slt:lo aet:lvo. 

2. Hidrogenación de enlaces C=C. 

3. "RJ,lpt:ura de 2 en1aces c-s. 
"· Adición de hidrógeno a IOS en1aces rat:os de e -s. 
5. [)eSOrCión del prodUCt:O deSUlfUrado del Sit:IO cat:alít:ICO. 

6. [)esorclón de H,S del slt:lo. 

La baia reaet:IVldad de 'f.6-0MOBT se at:rlbUYe al lmJ>edlment:a e.st:érlco 

debido a 1a presencia de 1os grupas met:llo. Ya que eStOs grupas no permit:en que e1 

át:amo de S se coordine con 1os sit:los act:lvos. haciendo que la rut:a de OSO no 

sea favorecida. En el caso de la hidrogenación previa a la desulfuraclón. no exiSt:e 

el prob1ema par el efect:a eSt:érlco de los met:llos (Flgura 2.7), Ya que al 

hidrOBenarse e1 anillo aromát:ico. e1 grupa met:llo sa1e del Plano y e1 S puede 

acercarse al slt:io aet:ivo con maYor facilldad cuJ. 

~ 
H 3 C CH3 

Hidrogenación 

F16Ura 2.7. Dlsmlnueión de/ Impedimenta esrérlco después de ta 111dr06enaclón de 

'1,6-DMDBT-

Ona forma de aument:ar la react:Jvldad de 'f,6-0MOBT es mOdiFlcando su 

eSt:ruet:ura para disminuir problemas eSt:éricos Inducidos Por 1a presencia de 

grupas met:ilo en paslclones " Y 6. para después 11evar a cabO la desulfUración con 

TESIS CON 
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una maYor Facilidad. A!Hunas de enas nuevas rutas de reacción 1nc1uyen ta 

lsomerlzación e hidrocraqueo previo a 1a desutFUración. ~s nuevas rutas 

pueden ser promovidas at a.!lreiiar a1 catalizador una Funcionalidad ácida media~ 

1a modlflcación det soporte de sílice Cs;BAI con atúmina. 

Catalizadores blFUnclona1es 

En ene trabaio se propone la modif"lcación del soporte de sílice Ci;'BAI por 

medio de ta Incorporación de alúmina por dos motivos principales; mejorar la 

dispersión de las Fases met:álicas y crear catalizadores biFUnclonates at a.!lreiiar 

sitios ácidos. además de tos sitios met:álicos. 

Et componamiente catalítico caetiVidad Y seteetivldadl de tos catalizadores 

de HDT depende de la dispersión que ten.!lan las Fases metálicas en et soporte. Se 

sabe que ta cantidad de espeeies de Mo que se obtienen en Forma bien dispersa 

ená retaclonada con et número de .!lrupos hldr<»<ito que se encuentren en la 

superf1Cie det soporte. Tal es et caso de ta atúmina y ta titanla, Ya que en eStOs 

soportes se obtienen espeeies activas bien dispersas debido a que exiSte una .!lran 

densidad superflcial de .!lrupos hidro><.110. mientras que en e1 caso de la sílice. al 

tener una baia densidad superflClal de eStOs grupos. no se promueve una buena 

dispersión. se ha C:emonrado. en et caso de materiales MCM-'12 (13]. que al 

modificar ta enruetura con aluminio se IO!lra tener una mltior dispersión de tas 

Fases metálicas. por lo tanto se espera tener un resultado similar para et caso del 

10 
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cuando un sopone de sílice es mC>dlf'icado con a1umlnio, se crean dos 

t:lpos de slt:los ácidos. de Brtl!nSt:ed y de Lewls Cl'IJ. 

S"lt:los ácidos de 'Srtl!nSt:ed 

s-e def'lnen como una especie donadora de un pret:ón en una reacción de 

t:rans¡;erencla de un pret:ón Cl5J. En 1os sólidos, ene t:lpo de sit:ios Pueden ser 

generados cuando un cat:ión t:rlva1ent:e present:a una coordinación t:et:raédrlca 

con oxígeno. cuando t:Odos 1os aniones de oxígeno son compart:ldos ent:re dos 

ca-t:lones. se crea una carga negat:lva net:a para cat:lones con carga menor a '*· 
Es-t:e exceso de carga negat:lva puede ser compensado con un prOt:ón y éSt:e 

prat:ón puede ser donado a una base de 'Srtl!nSt:ed. Es"t:OS sit:los ácidos se 

represent:an en la f'igura 2.e. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

F16ura 2.s. ¡;'Ido iiclao ae Brtllnsced en un s/f/COiJIUmlnaro. 

S'it:ios ácidos de I.,ewis 

Un slt:lo ácido de Lewis es una especie que puede Formar un en1ace 

cova1ent:e acept:ando un par de elect:rones de 0t:ra especie (15J. ESt:os sit:los 

son generados cuando naY sit:los coordinat:ivament:e lnsat:urados. 1os cua1es son 

capaces de acept:ar e1ect:r0nes. ESt:os slt:ios se represent:an en la f'igura z.9. 

11 
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Fl!lura 2.9. Gfdos áeldos de Lewts. 

La lrnPon:ancla de 1a presencia de sidos ácidos de Brl!lnsteel en un 

cat:alizador o sopon:e radica en su capacidad de realizar reacciones de ca~Usls 

ácida como lsomerlzaclón y romplmlen= y por 10 t:anto promover nuevas rut:as en 

la reacción en la HDS de 'l,6-DMOBT Cflgura :z.101. Es tmpon:attte =mar en cue~ 

que la cantidad y Fuerza de 1os slt:los ácidos debe ser re!lulada. Si se ut:lliza un 

cat:alizador muy ácido, se puede o~ener un romplmleOU> e><ceslvo de 1os 

product:es Y reacciones de a1qu11ación no deseadas y al ser ut:llizado a nlve1 

induSt:rial. podría ocasionar la pérdida de calidad de 1os comPonetttes del crudo, 

por ejemp10. la disminución del oet:anaie en 1as gasolinas-

por t:Ddo 10 ant:erior, en el presente t:rabaio se Platttea un eSt:udio 

sist:emát:ico de 1as caraet:eriSt:lcas Físicas Y químicas de 1os soport:es y 

cat:alizadores para peder corre1ac1onar es<:a.,; caraet:eriSt:icas con el 

compon:amlenU> ca.:alít:iCO de IOS diSt:lnU>S cat:alizadores preparados. Se propane 

además e1 enudio de dinlo=s mét:odos de Incorporación de a1umlnlo en ~. ya 

que aún no se saoe con e><aet:it:ud cuál es e1 método más-eflcient:e y la repereuslón 

que t:iene el utilizar dinint:es precursores de alúmina sDbre la reacción de HDS de 

Y,6-0MDBT· 

12 
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Q CH, 

CHD---0-CH' 

F1Kura 2.:zo. Nuevas rut11s de reaCCíón en la HDC ae 9,6.DMDBT al utl//ZDr un 

CiJtil//ZDáor blA.mclona/. 
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La hi~sis del presente trabajo consis-ce en que al Utilizar e1 sopcne SBA 

obtendremos catalizadores con una alta resis-cencia mecánica y gran superficie 

activa Y al modlf1car la es-cructura del sop0ne con a1uminlo, primero, se mejorará 

la dispersión de 1as especies activas de Ni y Mo y, segundo, se tendrán sitios 

ácidos de Br121ns-ced que promuevan nuevas rutas de reacción c1somer1zaclón1. 

como resultado el catalizador modlf1cado con a1um1n10 tendrá mayor actividad y 

selectividad que e1 catalizador sopcnado sobre sílice pura en 1a HDS de 'l.6-

DMDBT-

Como objetivo general se plantea: 

Estudiar el eFec1:0 de utilizar e1 sop0ne SBA modif1cado con aluminio CAl

SBAI sobre la dispersión y caraeterínicas de 1as Fases metálicas CNi y Mol y 

evaluar la actividad y selectividad que presentan como catalizadores en la 

reacción de HDS de 'l.6-0MDBT-

Los objetivos paniculares de 1a invenigación son: 

'Preparar y carac-cerizar materiales mesopcrosos de tipO A.1-SBA utilizando 

dis1:ln1:0s mé«>dos de síntesis. 

'Preparar y caraeterizar catalizadores con base en Ni y Mo sopcr-cados en 

A.1-SBA CNiMo/A.1-SBA>-

Estudiar el eFecto del método de incorpcración de aluminio a la es-cruetura 

deSBA-

Eva1uar la calidad de A.1-SBA como sopcne del catalizador con base en Ni 

Y Mo en la reacción de HDS de 'l.6-DMDBT-

2'1 
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Las acc:ivldades realizadas para alcanzar 1os objetivos Fueron: 

al preparación del precursor SBA. de sílice pura. 

bl 1ncorp0raclón de a1umin10 al precursor p0r cua1:ro mé1:odos de sí01:esis: 

uno dlrec1:0 y 1:res PoS1:-sln1:ét:lcos. 

CI CaraC1:erizaclón de IOS SOpoT1:es par medio de: 

Microscopía e1ec10rónica de barrido CSEM-EDXl

Acldez superf'lcial: 

o oesorción de amoniaco a 10empera1:ura programada 

rT'PD NH,1. 

o TermOdesorclón de plridina median10e espec1:roscopla IR. 

<PYIT-IRJ. 

DiFracclón de rayos X de p01vos CQRXi. 

Flsisorclón de N,. 

"Rf!sonancia magnét:ica nuclear de a1uminio en eS1:adO sólido 

C""AI MAS-NMRJ. 

di 'Preparación de los Ca1:alizadores NiMo p0r el mé1:odo de impregnación 

incipien1:e. 

el CaraC1:erización de IOS ca10alizadores median1:e: 

DiFraCCión de rayos X de polvos C[)RXI. 

Flsisorción de N,. 

"Rf!sonancia magné1:lca nuclear de atuminio c""At MAS-NMR>
~ucción a 10empera1:ura programada rrPRl-

15 
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Espectroscopia OV-VJSlble de reAectancla dlflJSa CDRSI· 
Microscopía e1~ónlca de t:ransmlslón CHR:TE:M> de 

cat:alizadores en eSt:ado sulFurado. 

FI EValuaclón de la aet:IVldad cat:alít:lca de 1os cat:allzadores en la reacción de 

HDS de 'f,6-DMDBT. 
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Se preparó Un SC>pOrte de SÍiice pura 'I CUatta SOpOlteS Modificados Con 

aluminio, manumiendo una relación mo1ar Si/Al igual a 30. Los m~os de 

preparación se describen a condnuación 'I 1os cá1cu1os se muenran en e1 ilpéndlce 

2 'I la inFormación acerca de la -w>dCidad 'I manejo de 1os reaec:ivos ut:ilizados se 

encuentra en e1 ilpénd/ce 9. 

1>Cp0rte de síllce pura ~1>BA (16] 

se preparó una so1ución acuosa de HCI C.3791. en peso. 8i11<en con PH = 2. A 

ena so1uclón se 1e adicionó 1ent:amente el cop01ímero P1uronic l"l27 <BASR a una 

t:emperatura de 35ºC con agitación cons-c:ant:e nana la disolución completa del 

p01imero. PoSt:eriorment:e. se agregó 1en-c:ament:e tet:raet:11or-c:osi1ica-w <TEOS. 

99.99991., Atdric/11. Se calentó a 200°C 'I se mant:uvo a esa t:emperatura durant:e 

72 floras. La so1ución obtenida se dejó enfTlar a t:emperatura ambient:e, se filtró, 

se 1avó con agua 'I se secó durant:e 2'1 noras a 2oo•c. se calcinó utilizando dos 

rampas de t:emperatura; 300ºC durant:e 30 min 'I 550ºC durante 6fl con una 

velocidad de ca1en-c:am1en-c:o de lºC/mln. Una vez obt:enldo el precursor, se 

1ncorp0ró aluminio utilizando 3 dlFerent:es m~os pas-c:-sint:ét:icos (17J. a 1os 

cuáles se 1es llamará 'Pi;2. PS2 'I PS3-

Al~~ illiertadO químico con NaAIO. 

Se preparó et a1umina-w de Sodio In slru dlsolVlendo NaOH (91191., Afdric/11 

en una mínima cantidad de agua 'I agregando AICOHI, 15791., A/drlC/11 agitando 

nana dlso1ver. se co1ocó et Sl-sBA en agua con agl-c:aclón 'I se te agregó la so1uclón 

de NaAIQ, • Se mantuvo a temperatura ambiente 'I con agitación durante 3.5 fl 'I 

17 
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se fil1:ró. f;e calcinó con 2 rampas de umtpera1:ura; 100°C durante 21l 'I 550ºC 

duran1:e 51l a 1°C1min. 

Al-f;BA ~ lrllettada quimlco con AICb 

S"e disolVló el AICh (9991>, Aldrlc/11 en etanol abS01u1:0 c99.5.,.,, A/dric/11 

man1:eniéndose en un ambiente Ubre de humedad 'I PQS1:eriormente se agregó e1 

S'i·S'BA 'I se d~ó a 1:empera1:ura ambiente con agi'l:ación duran1:e 221l. S"e fil1:ró, se 

1avó con etanol seco y se d~ó secar a tempera1:ura ambiente. S"e calcinó a 550ºC 

duran1:e 51l a 1ºC/min. 

Al-f;BA 'PS'3' irl)er'l:ado quimico con AICl·PrOI, 

S"e disolvió el isopropó><Jdo de aluminio c99.9991o, A/dr/C/11 en fle)(<tno C95"1., 

A/drlc/11 seco 'I se agregó el S"i·S'BA· S"e dejó a 1:empera1:ura ambiente durante 2211 

con agi'l:ación. PoS1:eriormente, se fll1:ró 'I se lavó con fle)(<tno seco 'I se d~ó secar 

a 1:empera1:ura ambien1:e. S"e ca1cinó a 550ºC durante 51l a 1•Cfmin. 

Al-f;BA S"D; sírtteSiS direc1:a con AICl·'PrOI. [28] 

S"e pré!paró una so1ución de TEOS'. isopropó><ido de aluminio 'I HCI a un 

PH= 1.5 'I se man1:uvo en agi'l:ación por 31l. S"e agregó a eS'l:a solución una segunda 

so1ución de P1uronic F.127 en medio ácido CPH=1.51 a 'IOºC 'I se agi1:6 durante 111. S"e 

dejó rea=ionar durante 'IBll a 100°c. S"e f111:r6 'I se d~ó secar. l'1na1me01:e. se 
calcinó a 550ºC duran1:e 51l a lºC/min. 
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se prepararon IDS caQUzadores de NIMo en cada sopcne para otnener una 

compcsición del 12'11. en peso de MoQ, y 3'11. en peso de NIQ. EsUJ se nevó a cab<> 

Por e1 méu>do de impregnación incipiente de 1as sales precursoras de 1os óxidos. 

Los cá1cu1os correspcndienu?s se muenran en el apéndice 2-

Se prepararon so1uciones acuosas de ne~molibda= de amonio 

~ranldraQdO cHMA. 99.0'll., Merckl y de niua= de níque1 nmcanidraQdo CNN. 

99.0'll., Aldr1cn1. Primero se realizó la impregnación con HMA. se dElió secar par 

12 noras a temperatura ambiente Y PoSteriormente se calcinó a 100°C durante 2n Y 

SooºC durante 2n. con 3ºC/min. oe la misma Forma se realizó el procedimlen= 

con NN-

lf..3 Métoclos de caraeterlzac16n 

lf..3.1 Análisis etetnerttal de 1os SoPOru!S; microscopia electtónlca de barrido con 

análisis químico CSEM-EDXI 

Vn microscopio e1ectrónico de barrido acoplado a un analizador de rayos x 

Por dispersión de energías es un siSU?ma analítico diseñado para la visualización Y 

análisis de caraeterínicas microscópicas de las muenras. Los requisitOS 

indispensables que se deben cumplir son ausencia de líquidos y además la muenra 

debe ser conduet0ra de la corriente e1éet:rlca, y en caso contrario, se debe 

recubrir la muenra con una capa de al!lún material conduet0r. ES1:e 

recubrimlentO na de ser suficientemente grueso como para que circule la 

corriente e1éet:rica que se depcsiQ en la muenra y suficientemente del!lado para 

que no enmascare o tape 1as caraeterístlcas superficiales de interés. 
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La técnica esencla1mertte conslne en hacer Incidir en la muesa-a un haz de 

e1E!C1:rones. ESU> b<>mbardeo de elec1:rones provoca la aparición de dlFererttes 

seña1es Cf'i!lura '1.21 que pueden ser a110amertte localizadas dlrec1:amente en et área 

baio e1 haz y se usan para modular la brillantez de un 1:Ub0 de rayos Ci91:6dlcos, el 

cual es barrido en sincronía con el haz de e1ec10rones y se fQrma una lrna!len sabre 

la pa01:ana. 1a cual es al1:amenre amplificada y usada corno un VIS1:aZO a la Imagen 

del microscopio 1:radiclona1 pero con mayor prDFUndldad de campe. Es1:a técnica 

properclona lnFormación acerca de la na1:ura1eza de la mueS1:ra; la morfOIOSía del 

ma1:erlal y un análisis químico, e1 cual se puede otxener en fQrma BIObal como 

mapa de dlS1:ribución de diFerenres e1eme01:0s químicos o como un perfil de 

concen1:rac1ones lineal C29J. 

Luz visib4e 

Ha:z: de eteccrones 
incldetrte 

Elect:rones A.u.eer 

RoYOSX 

caroccerisci0c:;oss:!::ai~~~ 

F16ura -v.2. Fenómenos obServildas en S"EM-EOX. 

se nevó a cab<> e1 análisis de microscopía de barrido en un equipe .JEOL ~ 

LV con análisis químico CEDXI realizado en un equipe OXFORD ISIS· 

TESIS CON 
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Et uso de análisis 'Cérmlco en ta cara=erizaclón de ma-.-lates sólidos se 
basa en et necno de que. en un lrttervato de tempera<:ura se1eccionado, un sólido 

e><perimen<:ará cambios Físicos y/o químicos. La <:empera<:ura caraeterínica a la 

cuál ocurrirá e1 cambio en una mueS<:ra dada depende de su na<:ura1eza; 

compasición y medio que la rodea. y de 1os FaC1:0res que aFec<:an la ciné1:ica del 

proceso [.31J. 

La 1:écnlca de TPDA es u<:llizada para de<:ermlnar la acidez 1:01:a1 del 

material pero no puede dlningulrse e01:re sidos ácidos de 'Br121ns<:ed y de Lewls. En 

esa. es<:udlo, la mueS1:ra previamertte equilibrada con un e1 adsorba1:0 camonlaco1 

a una "t:empera<:ura = 200°c. Fue some1:1da a un programa de lncremen1:0 de 

tempera<:ura y la can<:ldad de !las desorbido Fue moni1:0reada con<:inuamertte 

mediartte una ce1da de<:ee1:0ra de conduc1:1vidad "t:érmica ITCD> o 1<a<:aróme"t:ro 

[9J. El TCD <Figura 9.21 consiS1:e en dos Filamen=s geme1os mon"t:ados a><ia1mertte 

en espacios que co01:ienen e1 !las a analizar. Uno de 1os Filame01:0s eS"t:á en 

con<:ac= con una corriente de !las de reFerencla. mlemras e1 segundo eS"t:á en 

co01:ac= con e1 gas a analizar. Los Filame01:0S son calen<:ados con una corriente 

e1éct:rlca connante. La condue<:ividad "t:érmlca del gas que rodea cada Fi1arnen1:0 

es un FaC1:0r que de<:ermina su <:empera"t:ura y como consecuencia, su resiS1:e0Cia. 

De eS"t:a manera. una pequeña diFerencia en la compaslción del gas con respecu> al 

de reFerencla. causa una diFerencla en la resinencla e1éc"t:rica. 
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FIKur¡¡ fl.2. Cetdil áeteer:Oril de conctuet/Vidild tt#rmic¡¡. 

Es1:il d~rmlnaclón se nevó a cab<> en un equipo ISRI lUG-200 con un 

decec«>r de conduC1:lvldad 1:érmlca c2<ro rnAI. Las etapas que se nevaron a cab<> 

Fueron las slgulenu.s: 

Pret:raQmlen= de la muesua a 500ºC en Auio de aire por 90 mln. y después 

en AuiO de ar!lón Por 60 mln. 

EnFrlamlen= de la muenra a U!mperatura amblen- con Auio de argón 

durante 60 min. 

Fluio de una mezcla de 20.6'Jb en vo1umen de NH, en He duranU! 60 min. 

Eliminación del e><ceso de NH, mediaOU! un Auio de argón duranu. 60 mln. 

oesorclón medianU! un incremen= lineal de la -mperatura a 5ºC/min 

llana negar a 500ºC en Auio de He y se mantuvo a 500ºC duraOU! 220 mln. 

ESpecttO.Seopia Yr-IRde Pirldlna adSOrblda CPll Yr-IRJ 

Con eSte mé=do se pueden deuirminar el número Y natura1eza de IOS Sitios 

ácidos presenu.s en un sólido. La pirldina es una mo1écu1a que Favorece el enudio 

de sidos ácidos de Br!ZlnS"t:ed Y de Lewis por separado. Ya que e1 especuo IR de la 

plrldina mues-t:ra dis-t:lntas bandas cuando es adSorbida par 1os disdn=s sitios 

cf1gura Y.3). 

TESIS CON 
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O~ .--...-- ~11:10 ácido de Lewls 

N 
A1 

/I\ 
F1Kura •-.J. Intt?racc/ones áe ta p/ridlna con tas áiS'tinros slr:Jas ;íc/t:tos. 

Las bandas cara~rístleas de 1os Iones plrldlnio, producidos en sidos 

ácidos de BrlJ!lnsted aparecen en 2'190 cm·• y 25'IO cm·•. mle01:ras que la plrldlna 

adsorbida en sitios ácidos de Lewls e><hlbe bandas de absorción en 2'150 cm·• • 

2990 cm·• y 2620 cm·• C9J. 

La muestra Fue sometida a un pretratamlente para eliminar el agua de 

hidratación y se obtuvo un espectro IR. sin adsorción de pirldina. Posteriormente 

se evacuó la muestra al alto vacío para eliminar 1os gases que pudieran eStar 

f"fslsorbldos. F1na1mente se coloca en un At.úo de plrldlna a alta presión Y cuando e1 

equilibrio de adsorción se eStablece. se toman una serie de espectros de la 

muestra evacuada a temperatura ambiente y a dlFerentes temperaturas; 2oo·c. 
200°C Y .300ºC Los espectros IR. Fueron obtenidos en un equipe Nlcolet l'T-IR 

520. 

9..3..3 Caraeterlzaclón de 1as Pl'OPiedadeS "CeMtUraies; flslsorción de N. 

Existen dos dpes de adsorción sobre un sólido; adsorción Física Cf"fslsorclónl 

y adsorción química cqulmlsorclón>. En 1a f"fslsorclón un gas se deposita en ei 

sólido Por las ruerzas de Van der Waais. nevándose a cabO este Fenómeno a 

temperaturas bcüas. En cambio en la qulmlsorclón se produce una reacción 

química en la superf1cle del sólido, y 1as mo1écu1as del gas se mantienen unidos 
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" 
con enlaces químicos relativamente FUertes. nevándose a cat>O e.ste f'enómeno a 

-.:emperatura e1evada c20J. 

La f'Jslsorción es no selectiva. par 10 cual el N. se puede adsorber en 

cua1quler superf'lcle a una -c:emperatura lo suf'iCJentemente bala « l30ºCI. aunque 

es-c:as temperaturas pueden conducir a una adsorción multlcapa en e1 sólido, y e1 

va1or de la monocapa se puede ca1cu1ar a partir de 1os da«>s obtenidos de la 

adsorción. Esto es e1 principio del mé«>clo 'Brunauer-Emmett-Tener CBE"TI C22J 

que sirve para la determinación del área específ'lca de un sólido. 

@ • 
<9 • 

@ • 
® 

No 
adsorclóri 

•• .. .. .. 
1 • • •1•22•, 3 
ru?c;ubritnleri«> Moriocapa Mu1t1capa 
parcial 

F!Jlura <f'.9. R#'presentación esquemática de 1a aasorcJón de un !las en un sólido. 

"Brunauer def'inló 5 tipas dls-c:in-c:os de iscxermas. siendo 1as is01:ermas W y V 

típicas de 1os materiales mesop0rosos Cf'l!lura 'f..51. El aumen-c:o del vo1umen 

adSorbido a va1ores al«>S de P/P0 es una carac-c:eriStica lmp0r-c:an-c:e. siendo la 

f'orma de la ls01:erma W e1 resultado de la cobertura superf'lcial de las paredes del 

mesop0ro y del llenado de 1os paros. 
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¡:1gura .. .5. Jscnermas propueStas Por Brunauer. 

Para la cara~rlzación de 1os sopones Y ca~Uzadores se u~iliZó un equipo 

A~P 2000 Mlcromeridcs cfigura 'f.6l con una incenidumbre del o.1591.. con e1 

cual se det:erminó el área específica. el volumen ~I de poro. así como la 

dinribución del diámet:ro de poro. 

Las bases de la ~nica analitica son slmp1es; una mueStra co~nida en un 

po~muenras previame~ evacuado es en~iada a 1:emperaturas crlogénlcas. 

poneriormen10e se expone al gas de análisis a una serie de presiones moni~readas 

con precisión. con cada aume~ de presión. el número de mo1écu1as del gas 

adsorbido en la superficie aum~. La presión a 1a que el equilibrio de adsorción 

ocurre es medida Y por medio de la ley universal de 1os gases se de1:ermina la 

cantidad de !las adsorbido. A medida que procede la adsorción. e1 grosor de la 

pe1ícu1a adsorbida aume~. L<>s mlcroporos se llenan rápidamente. después la 

superf1cie Ubre se cubre comp1~~ y finallllenU! se llenan 1os poros más 

grandes. El proceso puede con1:1nuar na~ et pu~ de condensación del gas de 

25 
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análisis en e1 medio. Ponerlorm~. el proceso de deserción comienza y la presión 

se reduce slnemá<:lcamenu.. liberando 1as mo1écu1as adsorbidas. como sucede 

con e1 proceso de adsorción, la can<:ldad de gas en la superficie del sólido es 

cuan<:lflcada. EsU>s dos grupas de da<:OS describen las iso<:ermas de adsorción y 

deserción y el análisis de las lsa<:ermas nos da inFOrmaclón acerca de las 

carac-=erínlcas 1:e><<=Ura1es del ma-=erlal (.32). 

Puercos de 
de:<a ... IF.:lca=ci=6n::_~=,-t1i-

Para la medición se realizaron 2 procesos: 

Puerco de 
Qhállsls' de ....... = 

09\1.IQrcon 
ni'CTÓQ9t'>o IÍQUldo 

EJeYQdOr 

Ellmlnilción de 6ilses ildsOrbldos en et SÓ/idO mediilnte deS6ilSIF1CilC/ón. 

Para realizarlo se ca1en<:ó la mues-=ra a 270"C y presión de vacío del orden 

de 20 .. <:arr en un par-=amues-=ras. 

TESIS CON 
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Determinación de ta cantidad de N, adsorbida y ctesorbldo. 

Es= se realizó some1:1endo a la muenra a un baño de N, liquido rr= -19s•c1 

para pOSU!rlormeOU? baiar la presión <P/Po = 0.01. Po = 590 mmHg>. j;e hiZO 

pasar un Al.lio de N 2 gaseoso. tomando 1os punu>s de 1a 1s01:erma de 

adsorción cuando la presión se enabiliza hana PIPo e 0.999. Ona vez 

1:0mados los pun=s pedidos de la lsaterma de adsorción. e1 apara= baia la 

presión. =mando de ena forma 1os pun=s de la ls01:erma de desorción. 

[)etermlnactón det área especifica 

se U1:1Uzó e1 méu>do BET CBrunauer. Emmett y Te11er1 [22J para el análisis de 

los datt>s ob1:enldos del ASAP 2000 Mlcrome<:rlcs. ES1:e mé1:<>do sup0ne que la 

adsorción es física. pero se neva a cab<> en varías capas. además de que 1as 

Fuerzas de ln<:eracción en1:re 1as mo1écu1as del gas son Iguales a las fuerzas del 

vapcr condensado. En la is01:erma de r..angmulr se sup<>ne que 1a adsorción se neva 

a cab<> en una superficie homogénea Y en una so1a capa. pero en cambio ta 

is01:erma BET habla de que no haY un tími<:e de capas que se pueden adsorber par 

e1 sólido. 

Bro..mauer. Emmett Y Tener (22J desarrollaron un m<>de10 para la adsorción en 

Capas mútdptes as01:erma de BE"n- Dieron p<>r SetttadO que 'ª primera e<:aPa de 'ª 
adsorción es: 

OI 
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O<>nde: 

a,. b, con.stam:es que no dependen del número de mo1écu1as adsorbidas en la 

primera capa. 

p presión del sas que se encuentra en equilibrio con 1as capas adsorbidas. 

So superf1cle descublert:a. 

s1 superf1cle cublert:a por una capa de mo1écu1as. 

Q, calor de adsorción de la 2• capa. 

R con.stanU? universal de 1os sases 

T U?mperat:ura en grados abS01ut:0s 

Para 1as slsulenU?s capas se t:lene: 

(21 

Q,, = ca1or de adsorción de la capa -v· cslempre y cuando v > 21 

A cont:inuación U?nemos que: 

C.31 

Para después obtener: 



oe donde se -<:lene que: 

f1na1mem:e: 

y =!!!..Peo/.r 
b, 

x = !!Lpe Dt-/.r 
b, 

(5) 

(6) 

e=~= a,b, e(Q,-a..~r == e(Q,-Q .. Ji:r 
X b 1a 1 

oesarrouo ~1~1 

• 

(?) 

Al sunf1:ufr la suma anu.rior Por su equfva1encla aisebraica se Obtiene: 

" /fi-x)2 
"~ =1+/6-x) 

(9) 

[)e donde rearreglandO Se Ob1:1ene: 

n ex 
(20) 

(1-x'{I-+- (c- l)x) 

donde 
p 

x=--
Pº 



'Para f1na11nente otttener: 

X __ 1_+(c-1}.: 
n(l-x)- en.. en,.. 

(21) 

Al acomodar ros 'términos de ra ecuación C2ll como se muenra en ra 

f1gura '#.7 se pueden ot>umer ras connantes e y n_ 

n(1-x) 

X J ~::r~ 
)( 

A pan:lr de la ¡:-orma linear de la ecuación de BET Podemos otxener er 

vo1u1nen de tnonocapa Cnml: 

b=-1-
n. e 

c-1 m=--
n.c 

(12) 

(13) 
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El área del maU!rial puede ca1cu1arse a partir de n.., si se conoce e1 área 

promedio ocupada por una molécula adsorbida. Utilizando la ecuación: 

S = uN. n. 
V 

[)Onde: 

S área específica Cm'/BJ. 

a área transversal de la molécula de nitrógeno c16.2 x 10·"" m• /mo1écu1a1. 

N. número de AVO!lrado C6.022 x 1<>1' mo1écu1as/mo11. 

nm vo1umen de una monocapa compl~ de N. CmU!l>-

V VOiumen mo1ar de !las adsorbido a STP (22919 mumou. 

Al suStltuir 1os valores conocidos de N •• v. a y suStituYendo de la ecuación 

se obtiene que: 

S= 4.35 
b+m 

vo1urnen total de poros 

(15) 

El vo1umen de paros de los sopart:es y catalizadores se eStlma en base a la 

cantidad de N. adsorbido sobre el maU!rial a una presión cercana a 1a de 

saturación. cuando P/PO = o.998. ESta determinación es 1mp0rtante ya que 1os 

procesos catalíticos dependen en gran medida de 1as propiedades porosas de 1os 

sopartes. 
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OISttlbUClón del vocumen de poros 

Ena determinación resur~ de gran lm:erés lla que da una Idea de la 

ef"~IVldad en la dlFuslón de un ca~Uzador pcroso. Se pueden utilizar dos 

métodos: adsorción Física de un gas. er cuál es apUcabre en peros con dlámett<>S 

en er lr1terva10 de 2 nm a 60 nm ll pene<:raclón de mercurio, apUcab1e a peros con 

diámetros mayores a 3.5 nm (1'fJ. 

En eSte caso ra de1:ermlnaclón se 11evó a CabO Por er método de adsorción 

de Nl<:ró!i?eno. Se reaUzaron medidas de la cantidad de gas adsorbido o desorbldo 

como Función de la presión re1a<:lva. El principio en el que se basa es que la 

presión a la cuál e1 vapcr se condensa o se evapcra es de<:ermlnada Por la 

curva<:ura del menisco del líquido condensado en ros peros. 

La ecuación de KelVln nos da la variación de ra presión de vapcr con 

respec1:0 a la curva<:ura de la superf1cle en un <:ubO capilar con un e><uemo 

cerrado. 

Donde: 

2r Ct.JCOSa 

RTpr, 

~ <:ensión superf1cia1 de1 adsorba1:0 

"' peso mo1ecu1ar del adsorba1:0. 

a ángu10 de con~C1:0 

T <:empera<:ura <77.2 KJ. 

"R.. con~n<:e universal de ros Bases. 

p densidad del adSorba1:0. 

r. radio de curva<:ura o radio de Kelvin. 

061 
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Flsura 9.s. Moc:teto det paro c/fíndrlco utlf/z.Jdo en ta ecuación de Ketvln. 

considerando un sólido paroso en co~ac:= con un vapar a una presión 

relatlva "P/Po. y el nitrógeno mojando la superF1cle se tiene que ces a = 1. Ona capa 

adsorbida de grosor t eSt:ará presente en las paredes de t:Odos 1os paros que no se 
encuentren nenas. se asume que e1 radio del menisco de eSt:Os paros r. no es igual 

a re, sino que éSt:e ha disminuido par la capa adsorbida, t, par 10 tant:O: 

07) 

re radio Físico del paro Cilíndrico. 

t espesor de la capa adsorbida. 

F1na1m~. des~ando re· t de la ecuación de Ke1Vin para la adSorción de 

nitrógeno en mat:eriales paresas obtenemos: 

2 rw cosa r -t=-----,..---;,-

• RTpln(:.J 
(28) 



Al suni-c:ulr 1os va1ores conocidos para e1 N •• la e><presión resu1-c:an-c:e es la 

Si!i'Uieme: 

9.53 

r, -t =-In(;.) (29) 

Para ot>-c:ener e1 va1or de -e: se u-c:lliza la re1aclón empírica de Wheeler: 

(20) 

La ecuación de KelVin corregida por el espesor de capas adsorbidas de N. 
e-e:> perml-c:e re1aclonar e1 vo1umen de poros cot>-c:enldo a par-c:lr de la can-c:ldad de N. 

condensado en 1os poros> y su -c:amaño e D 2 • r. > 10 que e><Presado en FC>rma de 

dV f dlo!i'D en Función de O se conoce como la dls-c:ribución de vo1umen de poros 

por-c:amaño. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 



3.S 

~ 
3 

< 2.s 
E 
8 2 
g 

1.S 
~ 
"O 1 

~ o.s 

o 
1 10 100 1000 

Diameuo de paro cA> 

Fl.!lur¡¡ ~-9. Disrribuclón áe vo1umen áe poros-. 

Para ot>U?ner el diámet:ro promedio de 1os paros. se utili;za 1a siguiente 

ecuación (9]. Supcniendo que ~os IOS paros son r~s. cllindrlcos. de Igual 

longitud y no se conectan entre si: 

Donde: 

4V D,.,.=s 

O,,,, diámetro de paro promedio 

V vo1umen 1:01:a1 de paros en 1 gramo de sólido. 

S área específica. 

(221 
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•..s·• Anállsls de la fOrmaClón de especies CTlnallnas; dlfraccJón de ra'IOS X de 

PolVOS <DRXI 

LOS espacios lm:eratómlcos en tos crlsutes son det orden de 1 - 10 A. La 
radiación et~agnétlca cuya ton!llt:ud de onda es de atrededor de 1 - 10 A 
corresponde a tos rayos x. Por to t:ant:e. tos crlsutes aet:úan como redes de 

dlfra=lón de tos rayos x. Est:e hecho conSt:lt:uye ta base para ta det:ermlnaclón de 

eSt:ruet:uras crlsullnas. La f1!lura 9.10 esquemat:lza un cort:e t:ransversat en un 

crlSt:al y mueSt:ra un haz de rayos x. de 1on!lit:ud de onda ;... que Incide con un 

ángu10 e sobre el crlSt:at. La mayoría de 1os f"Ot:Ones del llaZ de rayos X atraviesa 

eSt:e Ptano sin sufrir ningún cambio de dirección. pero una pequeña Fracción de 

1os mismos Choca con 1os etect:rones de tos át:emos que conSt:it:uyen eSt:e plano. 

por 10 que son dispersados. 

Ecuación de'Braa 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

--------~---------}d 

La Ecuación de Bra!l!l es la ecuación f\.lndament:at de ta crlSt:atO!lraf"ía de 

rayos x. La htterFerencla conSt:ruet:iva entre tas ondas dispersadas por tos punt:os 

de la red da IU!lar a ta aparición de rayos X dif"raet:ados sóto cuando tos ángu1os de 

incidencia sat:lsFacen ta ecuación: 



oesarrouo E><Perimem:ar 

2dsen O = nA. C22l 

Donde: 

d espaciamiern:o im;erpranar 

e ángulo de Bragg 

:!. 1ongit:ud de onda de tos rayas X incident:es 

n número entero 

Para que un coniunt:a de Planos dé un haz diFraet:ado suFicient:e como para 

Poder obServarfo, cada Plano de la Famllia debe paseer una densidad de electrones 

considerable. es decir, una gran densidad de punt:Os de la red. Las int:ensidades de 

ras dlf"racciones correspandiem:es son Función de ra posición y nat:urareza de ros 

át:amos que cooForman la sust:ancia. par 10 cuár er diFraCt:OHrama es caraet:er.íst:lco 

de cada suSt:ancia c20J. 

El análisis se rearizó en un equipa SJEMENS D 5000 de .35t<V y 30 rnA. con 

un monocromador secundario de graf"lt:a. e1 barrido se realiZó en un lnt:erVaro de 

3º a eo0 en ra escala de 29 Y ra radiación empleada es de cuKa CA.=2.5'I06 A> 

9.3-5 -runooancla mCUJnédca nuctear de a1um1n10; ""Al-MAf;'-NMR. 

ÉSW mécodo se basa en la int:eracclón de momen=s magnéticos nucreares 

con las ondas elect:romagnéticas en ta reglón de ta radio Frecuencia. En esw 

experlment:a. una muenra sólida se coroca bajo un campo magnético e><t:ert><> y se 

Irradia con pu1sos de radio Freeuencla. en un rango de frecuencias requerido 

según er núc1eo al que se quiera 11evar de un eSt:ado maBnédco de spln basal a atto 

enado de mayor enerflía. cuando et núc1eo regresa a su enado basal. ra muest:ra 

re-emiw una señal. la cuál es det:eet:ada par Inducción e1ect:romagnédca y 



2dsen9 = nA. (221 

[)Onde: 

d espaclamlen<:0 lnu?rPlanar 

o ángu10 de Bragg 

A. 1ong1~ud de onda de 1os raYos X lncldenu?s 

n número enu?ro 

Para que un coniun= de Planos dé un haz dlFraetado suf1cl~ como para 

peder obServar10. cada plano de la Familia debe poseer una densidad de e1ectrones 

considerable. es decir. una gran densidad de pun=s de la red. Las il>U'nsldades de 

1as dlf)"acclones correspondlenu.s son Función de 1a posición Y na~ura1eza de 1os 

á<:0mos que coOForman 1a su~ncla. por 10 cuá1 e1 dif)"a~rama es cara~rísdco 

de cada su~ncla C20J. 

El análisis se realizó en un equipo SIEMENS D 5oOO de 35t<V Y 30 mA con 

un monocromador secundario de graf1<:0. el barrido se realizó en un lnU!rva10 de 

3º a eo• en la escala de 20 Y la radiación empleada es de cuKa CA=l.5'f06 A.> 

4..3.S ~nancla m~ca nuctear de a1um1n10;,., Al-MAS>-NMR. 

ÉSU! m~o se t>asa en la ln~acclón de momen=s mag~lcos nucleares 

con 1as ondas el~romagnétlcas en la reglón de la radio Frecuencia. En eSU! 

experlmen=. una mu~a sólida se coloca baio un campo magnético e><~no y se 
irradia con pulsos de radio Frecuencia. en un rango de f)"eeueoclas requerido 

según e1 núcleo a1 que se quiera llevar de un e~do magnédco de spln basal a~ 

e~do de mayor energía. Cuando e1 núc1eo regresa a su e~do basal. la muesu-a 

re-emlu. una señal. la cuál es d~da por Inducción e1~asnédca Y 
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procesada medlaOU> una 1:ransF<>rmada de Fourler para dar 1ugar a una gráf"lca de 

¡:recuencla vs. lnamsldad (9J. 

El núcleo de 37 Al. al 10ener un spln no en10ero e I= 5121, es susceP1:1ble a ser 

eS1:udlado medlaOU> eS1:e mé«>do. Una carae10eris1:lca lmpona01:e de eS1:e núc1eo 

es que, al Igual que 1:0dos 1os núc1eos con spln mayor a 112. prese01:a e1 llamado 

~EFec1:0 cuadrupo1ar- (23). ES1:e eFec1:0 se debe a que la dlS1:rlbuclón de la carga 

en eS1:0s núc1eos no es esFérlca sino eliP1:1ca. por 10 cuál se crean campos 

e1éc1:rlcos AuC1:ua01:es o cuadrupo1ares. 1os cuá1es producen espec1:ros con lineas 

muy anctlas. por 10 10a01:0 es dlFícll eS1:udlar1os. Debido a eS1:as llml10aclones, la 

lnFormaclón que se obdene de 1os espec1:r0s no es más que e1 eS1:adO de 

coordinación del a1umlnlo (2'1J. 

Los espec10ros de 37AI MAS NMR. se ob1:uvleron en un equipo ASX.300 

Brut<er, u1:111zando AICH,01•" como reFerencla 6.erna de 37AI. Las 

de10ermlnac1ones se llevaron a cabO a 25ºC con una ¡:recuencla de 79.210 MH:z. y 

una ve1ocldad de giro de 221<H:Z. con una duración de PUiso de 2.0 µS. 

•·•-6 CoordlnaCIOn de 1as especies de mollbdenO; especuoseopla CJV-Vls de 

reA~ncla dlFUSa CDRSI 

Media01:e eS1:a 1:écnlca se realiza un análisis de las especies presen10es en la 

superf"lcie de un sólido. cuando se irTadla un sólido de superf"lcle rugosa. e><lS1:e 

una radiación reA~ada en dirección especu1ar ccompone01:e especu1ar1 y 01:ras en 

dls1:l01:as direcciones ccomponeOU> diFUso1. como se obServa en la Figura 9.22. 
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El companenU? espeeu1ar va de acuerdo con 1as 1eyes de la geome<:ría 

ópt:lca. En cambio el comp0nenU? diFUso no a=úa de la misma manera, Ya que 

e><ISU? una penet:ración del naz de 1uz en la suSt:ancia. así como un Fenómeno de 

adsorción/reA~o múl1:ip1e. 

La es~oscopia de reAect:ancia diFusa se e><Plica con el modelo de 

KUbell<a Mun1< C9J. Est:a t:eoría eSt:á basada en un modelo en e1 cual e1 campa de 

radiación se aproxima a dos flUYes. 1+ que viaja de 1a superf"icie de la mueSt:ra. 1-

que viaja nacía la superf"iCie iluminada. cuando 1a radiación viaja desde 1a 

superf"icie, su IOU?nsidad disminuye par los procesos de dispersión y abSorción. Se 

asume que amb<>S son prop0rciona1es al grosor del medio que atraviesa. ESt:o se 

cance1a parcia1men1:e Por la dispersión del 01:ro rayo. Los dos rayos se pueden 

p1anU?ar de la sigulenU? manera: 

..!!!!_=R' -2aR+I 
SéJk 

(23) 



OOnde: 

S connartte de dispersión 

K connartte de absorción 

S+K a----
S 

Al ln~rar. resu1ta: 

F(R ) - (1-R.)2 K 
• 2R. -S 

C2'fl 

Que conocemos como 1a Función de Kubell<a Munt<. 

OOnde: 

R. = Jn~nsldad de 1uz reflejada de la muestra 
Jn1:ensldad de 1uz refl~ada de la rei:erencla 

Los esl)eC1:ros de ref1ec1:anc1a dlrusa CN-Vls rueron 1:0tnados en un 

esl)eC1:róme10ro CaY"Y 5E UV·VlS-NIR. usando polJ10e1:raAuoroed1eno como 

reFerencla. 
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•-'·7 caracterlZaCIOn de especies de NI Y M0; redUCCIOn a -perattJra 

PTOIP"amadlt tTi:rR) 

La natura1eza y dl.st:rlbución de especies de níquel y molibdeno pres~s en 

1os catalizadores sopan;idos. así como 1as fUerzas con 1as que l~aaúan 1as 

Fases metálicas con 1os soporu?s pueden ser enudiadas media~ la u!cnlca de 

TPR. [25J. Ena u?cnlca es muy sensible Y só10 depende de las propiedades de 

reduclbllidad de las especies a eSt:Udlar. Dura~ el e><i>erl~ de reducción a 

~mperatura programada. la mueStra es mcpueSta a una COrri~ de Ar/H2 y la 

~mperatura es Incrementada linealmente con respectO al uempa. La respuena 

del slnema al cambio de temperatura es monltoreada al medir di.st:lntos 

parámetros. A la temperatura de reducción del sólido se rE!!fiSt:ra un marcado 

consumo de H 2 Y se representa par medio de una señal. y la temperatura del pico 

dependerá de la natura1eza del sólido analizado. 

En el caso del si~ma de NIO Y MOO,. obtuvimos illf'ormación acerca de 1a 

Fuerza de interacción de los sopones con las Fases metálicas y su eStado de 

coordinación. Las rea=lones que se nevan a cabO son: 

MOO, + H, -+ M002 + H,Q 

M002 + 2H2 -+ Mo• + 2H20 

NIO + H, -+ Niº + H,Q 

Es decir. la redu=lón de Mo .. tiene IUBar en 2 etapas de Mo'• a Mo .. y de 

Mo .. a Moº. y la reducción de NI .. ocurre en 2 sola etapa [26J. 

Las etapas para realizar e1 e><i>erlmento fUeron: 
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• 
'Preuaqmlenu> de la muesua a SOOºC en un Auio de aire para eliminar 1os 

fiases adsorbidos. 

Enf'riamienu> en una corrlenu. de Ar hasq u.mperatura amblen-a.. 

-n-aqmfen= de la muesua con una corrienu. de H. en Ar C70f!IO vtv>. 

elevándose la U!fnperatura hasq 2000"C con una velocidad de 

cal~mien= co~~ de 20°C1mln y se maMuvo a esa U!fflperawra 

C20CX>ºCI por una hora para po~rlormertte obu.ner el consumo de 

hidr6fleno median-a. la JMeflración correspondienu. de las señales. 

El equipo utilizado para realizar e~ análisis es un ISRI 1UG-2oo equipado 

con un d~r de condu=ividad ~rmica. 

9...s.a Estudio de la lnOrfOIO!lfia del caqlizador en su esqdO sulfUradO; 

mlCTOSCopia etecttónlca de transmisión de aiq reso1ue1ón c~M1. 

~ técnica es imporqnw Ya que nos do lnfQrmación acerca de la 

morf"OIOflía de 1os catalizadores en su enado su1rurado. La inf"ormación que se 

obtiene de HR:T'EM es el grado de aPilamlen=. así como el qmaño de 1os crlsq1es 

de la f"ase aetlva de M<>S".. para de esq Forma. Poder corre1acionar esqs 

caracwrínicas con la aetivldad Y selectividad de 1os catalizadores. El 

procedimien= se describe a continuación: 

i>e tiene una muenra sólida ccon un espesor menor a 200 nm1 y se b<>mbardea 

en el vacío con un haz de e1eetr0nes con la suf"lclenu. energía para propagarse a 

través de la muenra. Ona serle de 1enu.s e1ectramali1nédcos amPlían la señal 

transmitida. Los eleetrones dif"raCQdos son <>bServados en f"Qrma de un patrón de 

dlf"raCClón por del>a:io de la muenra. ~ fnf"ormación se utiliza para determinar 

la esuuetura atómica del mawrial en la muesua. L<>S eteetrones transmitidos 
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• 
F<>rman lmásenes de pequeñas reglones de ta muenra. debido a las Interacciones 

de tos á1:0mos que ta conSt:it:uYen con 1os etect:rones. 

La caraet:erización de tas mueSt:ras se nevó a cab<> dispersando ta mueSt:ra 

ccat:alizador su1Furado Y molido> en hePt:ano. s;e co1ocó una !f01:ét de u1 suspensión 

sobre una r<tillla con recubrimlen1:0 de carbón Y poneriorment:e FUe secada '1 

analizada con et microscopio. El lnSt:rumen1:0 ut:lllzado FUe un microscopio 

e1ect:r6n1co .:JEOL -2010 con reso1uclón de pun1:0 a punt:O de 1.9 A,. 

•·• Evatuaclón de ta act:lvldad cat:atí1:1ca 

La aet:ivldad cat:alit:lca se det:erminó en la reacción de hidrodesu1Furación 

CHOl>I de 9.6-DMDBT u1:1Uzando una SOIUCión de 9.6-dimet:ildibeOZOt:iOFeno 

C9.6-DMDBT. 97'0b de pureza. AldriChl en he><adecano C99.0'JI. de pureza. Aldrictll

La so1ución Fue preparada con 1 s de 9.6-DMDBT en l'IO mi de tle><adecano. para 

obt:ener 191. en peso de azuFre. La eva1uac1ón de la aet:ividad cat:alít:lca se nevó a 

cab<> en 2 et:apas; act:IVación del cat:alizador y reacción de HDs; de 9.6-DMDBT. 

Ac1:1Vacl6n del cataUzadOr. 

Para Formar la Fase aet:iva es necesario llevar a las Fases metálicas a su 

eSt:adO su1FUrado. La SUIFuración t:iene 1usar en un reaC1:0r cont:inuo de vidrio en 

Forma de ·u· co1ocado en un horno cilíndrico de cerámica co01:ro1ado por un 

re6St:a1:0 Y con un t:ermopar dent:ro det reaC1:0r. [.Os sases despedidos en ta 

reacción se at:rapan mediant:e una t:rampa de sosa. ourant:e e.st:e paso ocurren 1as 

slsulent:es reacciones: 

MoO •• H •• 2H,s ~ Mas; •• .3H,o 

NIO • H,S' ' NIS' • H,O 

9.3 
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El procectlmlena> ecperlmem:al se describe a com:lnuaclón: 

se pesaron o.15g del cauilizador. 

Se deposlw en el PlaU> poroso del reac=r. 

Se COiocó el U?rmopar en el reaeu>r 'I se COIOCÓ el tlOrno. 

se pasó una COrrlenU? de N. (20 mi/mini. aumem:ando la U?mperatura hana 

250ºC. 

A part:lr de 1os 250ºC se alimenW una corrlenU? de H.S y H. c20 ml/mln. 

15'11> en vo1umen de H.S> donde se lncremer>W la U?mperatura a 'IOOºC. 

se d~ó a 'IOOºC por q noras. 

Se baió la temperatura manteniendo encendido el fluio de H 2S Y H 2 , tlana 

uesar a una U?mperatura de l50ºC. temperatura en la cual se cambió e1 

fluio de H.S Y H 2 por un Auio de N. c20 mi/mini hasui lleBar a U?mperatura 

ambiente. 

Una vez sulfurado e1 cauilizador. se mantuvo en atmósFera inerU? para 

evitar que se oxidara. 

Condiciones de 1a reacción de HDS 

La reacción de HDS' del 'f,6-DMOBT se nevó a cabe> en un reac=r tipo 

Batetl de a1ui presión marca Parr. modero 'fS62, serle 8532 a 2000 psi Y 300ºC por 

a tloras con a!illuición connanU?. 

Se Colocaron 'fO mi de la SOIUCión de 'f.6-0MOBT en tle><adecano. Se evacuó 

el aire con una corrienU? de Ar (30 mi/mini duranU? 30 seg. y se agregó el 

catalizador. se cerró el reac=r y se llenó con H 2 a 700 p.sl. Se calenW a 300°C 

manU?nlendo una agitación conStante. la presión aumem:ó a 2000 pSi. Al lleflar a 
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1os .300ºC se =mó la primera muesc:ra. Y de esc:a manera se =maron muesc:ras cada 

llora dura~ e lloras. para su posc:erlor análisis por cromaU>!lraFía de gases. 

se udliZÓ un croma~raFO de sases A!lilem: 6890 GC con inyección 

au=má1:lca y co1umna capilar HP-2 de 50 m de 1ongl1:ud. operando a 1as s1su1e~s 

condiciones: 

Tempera1:ura Inicial del llorno: 90ºC. 

Tempera1:ura Flnal del llorno: 200•c. 
Ve1ocldad de ca1en10amlen= del norno: 20ºC/mln. 

Tempera1:ura del lnYec=r: 2eo•c. 

Tempera1:ura del de1:eCU>r: 225ºC. 

Flwo de aire; 'fOO mlfmln. 

Fll..ÜO de N,: 29 ml/min. 

Fll..ÜO de H,: 'IO ml/min. 

Fll..ÜO de He; 2.0 ml/mln. 

Presión de la co1umna: 250 t<Pa. 
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s.1 Microscopia etecttónlca de barrida con análisis químico <SEM·EDXI 

Ene méu>do se u<:ilizó para determinar la compaslción de 1os sopar<:es y de 

ena manera saber si se cumple la re1aci6n molar S'i/A.1=30. Por medio de e51:a 

lnFormaclón nos Fue pasible evaluar la ef1clencla de 1os diferen<:es méa>dos de 

lncorparaclón de aluminio en el ¡;s..\. Para eS<:e propósl1:0, se 1:0maron dlnln<:as 

regiones de la superf'icle del sopor<:e y se de<:ermlnó el ""' en peso de cada uno de 

1os á1:0mos presen<:es en la mue51:ra. Los resu110ados ob1:enldos se muenran en 1a 

10ab1a s.1: 

S0Por10e 
SI t A.I cmou 

Teurlco E><Perlmen<:al 

A.l·¡;s..\ PS1 30 29-89 

A.l·SBA. PS2 30 29.65 

A.l·SBA. PS3 30 29.72 

A.1-sBA so 30 255-83 

Tabta 5.:r. ComPoSIClón química de tos sopar-res. 

Se observa que IOS mé1:odos de lnienado químico <PS1. PS2 Y Pi;'3l 

resu110aron ef1clen10es en la lncorparaclón de aluminio, Ya c¡ue el error máximo Fue 

del 1'0L. En e1 caso del métl>do de sín<:esls dlrec<:a, se observó c¡ue la lncorparación 

de aluminio Fue mínima. por 10 10a01:0. se puede esperar que <:en!la un 

componamle01:0 similar al del sopor<:e no modiFlcado cde sílice pura>. 
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!5.2 [)eSorclón de amoniaco a 'telllperawra P'l'Olframacta n-P~ 'I ce111iOdeS01C16n 

de Plrldlna mectlame especaoscopla IR.cP'I 'Pr-IRJ 

ESU>s dos mét:odos se ut:IUzaron para caraeterlzar la acidez de 1os sapones. 

En e1 caso de TPOA. la información que se obtiene es la acidez «nal del maun-1a1. 

sin di.st:lngulr ent:re IOS diferenu.s t:lpas de Sit:los ácidos, ml~as que en 'P'I ff-}R 

se hace la dinlnción ent:re slt:los ácidos de Br12tnned y de t,ewls. 

En la t:abla 5.2 se observan 1os result:ados ot>t:enldos; 1os result:ados 

obt:enldos para 1os slt:los de Br12tnned par l'T 'P'l-IR y la acidez «nal det:ermlnada 

por TOPA. 

Mues<:ra 
Cµmo1es 'P'l/fll 

Cµmo1es NH.Jm2> 
SOºC 200°C 200°C 300ºC 

Sl-SBA o o o o lf.56 

Al-SBAPS2 o o o o 7.55 

Al-SBAPSZ 0.3'1 O.'f2 o.38 o.23 6-81 

Al-SBAPS3 0.5'1 o.65 0.'16 0.2!5 7.22 

Al-SBASD o o o o 2.29 

Tabla ~.2. Cantidad de piridlna actsorblda en tos sidos de Brtllnsreá a dlsdntilS 

remperat:uras de desorelón y acidez t:Ot:<ll determinada par TPDA-

En t:Odos 1os casos de métodos PoSt:-Sint:édcos se observa que la 

lnCOrparaCión de aluminio hace que la acidez «nal del SOPorte aument:e. i;'e puede 

observar que la menor acidez t:at:al se Obt:UVO en e1 caso de Al~ ro. IOCIUSO 

menor que en el caso de sopar«> no modificado. La ma'/Or acidez «nal se obt:uvo 

en e1 sopar«> Al-SBA PS2. pero t:Odos eSt:OS slt:los ácidos son del t:lpa de t,ewls. La 
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~sur<:ados 

aparición de sl1:los ácidos de BrQJn.s<:ed se dio únlcamen<:e en 1os sopanes 

Al-SBA PS2 y Al-SBA PS3. par 10 que se espera que en 1os ca<:aUzadores 

preparados con eS1:0s sopanes se filVorezcan 1as rea=lones de ca1:áUsis ácida. 

5.3 FJslsorclón de nlttógenO 

Las propiedades <:ex1:ura1es de 1os sopanes Fueron de<:ermlnadas par 

f1slsorclón de N, y se muenran en la <:abla 5.3. 

Sil' V2 OP max .. • 
MueS1:ra 

ccm'/!ll cAl cm'l!ll 

SBA 787 0.951 58 

Al-sBA PSI 30 '1'12 o.6'13 51 

Al-SBA PS2 30 717 0.956 60 

Al-sBA PS3 30 789 1.075 60 

Al·SBAS030 1021 0.9'1'1 36 

Tablil .5..3. Cilrilcrerf.SVCilS "te'XtUTil/es ae /OS SOPorteS. 

se puede obServar que en el caso de Al·SBA PSI se Ob1:UVO un área 

espeeíf1ca y un vo1umen de pero mucno menor c;ue en 01:ras mueS1:ras. ~ pudo 

flaber ocurrido debido al uso de a1um1na1:0 de sodio como FUen<:e de aluminio. oe 

' Sll cArea espeeíflca> 

'V cvo1umen 1:01:a1 de peros> 
3 Op. prom. COiáme<:ro máximo de perol 

l't'T-'C'" - rf' ,·1 
i.u .... ·~;..; '-'-il~ 

FALLA DE ORIGEN 
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la 11-cera~ura se sabe que 1os cationes Na• pueden in-cercalarse en et ma-cerial Y 

desnuir la enruccura paresa del SBA. En 1os méu>dos PS'2 Y pt>3 no se Observa 

una disminución considerable del área con respecco a su precursor CG'BAI. 

o.o 0.2 O.Y o.6 o.e 2.0 

Presión rela'tJVa cP/PoJ 

F/Kura 5.2. Isorermas de adsorción Y desoreión de N, en tos SoPOrtes. 

En la Figura 5.2 se observa que 1as iso-cermas o~idas son cara~rísdcas 

de un ma-cerial mesoparoso del dpa SBA·26. con arreg10 cúbico de poros 

in~ercon~dos cenruccura cúbica Jm3ml C5J. La hinéresis indica la presencia de 

aigunos poros irregu1ares. En e1 caso de Al·G'BA so. se obServa que tiene poros de 

~maño menor y f"Orma menos regular. 

En la Figura 5-2 se observa la disnibuCión del VOiumen de IDS poros. Se 

o~uvo un comPo~mien= similar para Al·S'BA Pj;'2 y Al-S'BA pt>3, mieonas que 

para Al·SBA PS2 se observa una disminución muy OOU>ria de la ioun>sidad det pico 

del diámeno de poros alrededor de 60 A. 10 que indica que en ena muenra se 
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disminuyó la pob1ación de poros de ene ~maño como resu~do de 1a 

incorporación de.Al usando NaA.102 como precursor. 

a 

7 

6ñ 6 

~ 
~ 5 

i 'f 

-o 3 

:¡;- 2 

2 

o 
2 

·. '• 

Al-sBA S'D -i~ 

20 200 
Diamet:ro de poro cA> 

F16ura 5.2. Disrribución de poros en tas sopones. 

2000 

con respec= a la mueSt:ra Al·SBA SO. se observa que ~lene una 

diSt:ribución de poros muy eSt:recna con el diámetro de poros menor C-35 A>. 
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Las propiedades -te><tura1es de 1os caQUzadores se muenran en la Qbla 5.'f. 

S!l V Opprom. 
Muenra 

cAI cm21g1 ccm3/!ll 

NIMo/l>BA 555 0.681 '19 

NIMO/Al-t::BA PS"1 230 0.'152 79 

NIMO/Al-t::BA PS2 536 o.726 5'1 

NIMo/Al-sBA Pl>.3 '176 o.693 SS 

NIMo/Al-sBA l>D 51'1 O.'f05 32 

Tabla 5.9. Caraeter.ísricas rexrurates de tos Cilt<1//Z4dores. 

La lncorpcraclón de 1os óxidos m~állcos a 1os sope~ traio consigo una 

disminución en el área y volumen de pero. ¡:;e observa que los caQUzadores con 

mayor área son 1os de sopcrte no modificado y NIMo/Al-l>BA P1>2-

SI 



o.o 

NIMO/S'l-S'BA 

·. . NIMo/Al-s"SA PS'1 

.. -~PS'2 
PS'.> 

~-----~WA•--.<D 
0.2 o.#1 o.& o.e 1.0 

Presión relativa CP/'PO) 

F1Kura 5.J. Jsorermas de adsorc;ón y desorc/ón de N~ en tos Ci1tatizadores. 

En la Figura 5.3 se observa que la Forma de 1as ls=ermas no se modif"icó 

después de depeslt:ar NI y Mo. except:O en el caso de NIMotAl-SSA 'PSI. donde se 

observa la aparición de una nueva hiSt:éresis a presiones re1a1:1vas PrPo e01:re o.e y 

2. ESt:e result:ado apunt:a a que en eSt:e cat:alizador la eSt:ruet:ura perosa se 

modlf1Có después de la Impregnación de Ni y Mo 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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0-5 
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NIMO/Al-i;BA $0 -;~ 
.. .. .. .. .. . . . . 

..---NIMO/S"l-i;BA 

---- NIMO/Al-S"BA 'PS'2 

11.t'---NIMO/Al-S"BA 'Pl>3 

-:---------------
20 200 

Diame<:ro de paro "4.> 

F16ura :;.9. Distribución de paros en tos Ciltaf/Zddores. 

"Resu-dos 
ap1-cu105 

2000 

En la figura 5.Y se observa que el ca~lizador con la dl.st:rlbUClón menos 

unlf"orme de paros es e1 NIMofAl-SBA 'PSl· mlent:ras que e1 reSt:O sigue con la 

misma U?ndencla observada para 1os sopartes. 

TESIS C'"'V 
FALLA DE OIDGEN 
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Soportes Catalizadores 'Obde~u=ión 

Muenra s;g V sg V Sil V 

cm'/!ll ccm•1111 cm'tfll ccm•tgJ ... ... 
l>8A 7fT7 0.952 555 0.682 29-'18 28.39 

Al-1>8APS2 '1'12 0.6'f.3 2.30 0.'152 "7-96 29.70 

Al-1>8APS2 727 0.956 5.36 o.726 25-2'1 2'1.06 

Al-l>SAPS.3 789 2.075 '176 0.69.3 .39-67 .35.5.3 

Al-l>SASD 2022 0.9'1'1 52'1 O.'IQ5 '19-66 57.10 

Tilbli1 :;.5. Comparación de propier:tades rexrurates entre soporres y caratiZfidores. 

La t:abla 5.5 muesua las caract:erínicas text:ura1es de 1os sopor-ces y 

catalizadores Para comparar cuál es el ef"ecta que tiene la incorporación de la 

Fase ac-c:iva según e1 tipo de sopor-ce utilizado. Para 1:0dos 1os sopones se observó 

una disminución del diámetro de poro como resu1-c:ado de la incorporación de las 

Fases de Ni y Mo. 10 que indica que 1as especies metálicas se depositaron sobre 1as 

paredes, en e1 int:erior de 1os poros. Sin embargo, no se puede excluir t:ambién la 

posibilidad de t:aponamient:a de al!lunos poros. especialment:e en e1 caso del 

soporte Al-l>BA ro con IOS poros de menor diámetro, donde la disminución de 

áreas después de deposit:ar Ni y Mo Fue del 5Q'Ob. 

TESIS CON 
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Flgura :;.:;. comparación de área especfFfca rm'/.lll e=re tos SOPOrteS y tos 

car:atizadores. 

La maYor disminución de área especifica rue la de NIMo/Al-SBA so. 
mlem:ras que en NiMotAl-SBA 'PS2 se observó la menor disminución. Ene nectio 

puede indicar que la dispersión de 1os metales sea Favorecida Por la lncorpcración 

de aluminio par el mé«>do PS2. Ya que en el caso del sopcr1:e sin mOdlflcar. se 
1:lene una disminución mayor del área. 

Cabe mencionar <:amblén e1 eFec1:0 que 1:lene e1 diámetro de pero sopcr<:e 

sobre 1a disminución del área después de depcsl<:ar NI y Mo. Así se observa 

c1aramen<:e que 1a mayor pérdida de área se presen1:6 en el ca<:alizador sopcr1:ado 

en Al-SSA so. SOPor1:e con e1 diámetro de pero de 35 A. 10 que es 
slgnlflca1:1Vamen<:e menor que en 1:0dos 1os demás soPor1:eS. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

SS 



·e· 
§ 
g 
c. 

"' "' e: 

"' E 
::s g. 

2.2 

2 

o.e 

0.6 

º·" 
0.2 

o 

§ ... 

A.ll>B"' 
~.s.so 

A.1 l>B"' 
so.so 

~UltadOS 

aplt;U05 

Ff.!lUra 5.G. Comparación de/ VO/Umen de paro (f11'/.!lJ entre /OS SDPorteS Y /OS 

caratlzadores. 

El volumen de poro es disminuido en U>Ctos 1os casos debido a que las 

especies met:áUcas se encuentran recubriendo 1as paredes de 1os poros y 

disminuyen 1os sitios de adsorción de N,. pero eSta disminución es mayor en el 

caso de NIMo/Al·SBA so. par 10 que parte de eSte catalizador se pOdrá esperar 

que las Fases oiddadas de NI y Mo se encuentren en Forma de ag1omerados 

tapando los paros del soporte. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

56 



apJ'CU05 

[.os dlf'rac=gramas correspondientes a 1os soportes se muesn-an en la 

f1Bura 5.7. 

20 

TESTC' (ri'l.T .• u..> ·;...·.l~ 
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Sl-SBA 

At-SBAPSl 

At-SBAPS2 

At-SBAPS.3 
At-SBASD 

60 70 

F1.Kura :;.7. DiP-acclón de rayas X de Po/VOS PilTil tos SOPorteS. 

En e1 caso de 1os materiales de t:lpo SBA. se reportan .3 seña1es en ORX; una 

señal Intensa en o.a• Y dos señales pequeñas en 2.6 y 2.7" :KJ (27). En eSt:e caso 

Cf1Bura 5.71. no se observan esas señales debido a que aparecen a ángu1os bajos. No 

se obServa la Formación de Fases crlSt:alinas en 1os soportes. 10 que indica que el 

Al incorporado a 1os soportes se encuent:ra en una f"Qrma dispersa sin f"Qrmar 

criSt:a1es de Al,Q,. 
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En la f'igura 5.s se mue~an 1os dlfl"aetO!lramas correspandietttes a 1os 

Ca<=alizadores. Se ObServa que en el difl"ae«>Srama de IOS ca~lizadores aparece 

una señal en 27° 20. la cuál se atribuye a la fOrmaclón de un silicoa1umlna<:0 

crJ~IJno de <=IPo zeoU~ CZSM-51 formada par aluminio. silicio. tlidró!leno. 

oxigeno Y s<>dJo. El Sodio proviene del precursor de a1umlnlo en e1 mé«>clo 'Pl>1 
CNaA.10,1. el cuál 109r6 Jn<:ercalarse en la enrue<:ura parosa Y por lo ~n<:O se 
espera que e1 componamlen<:0 de el ca~Uzador NIMo/Al-1>SA PS2 puede ser 

disdn= a 1os demás. No se obServa la fOrmaclón de fases crinallnas de Moa, 6 

NIO en ninguno de 1os ca10alizadores, con la excepeJón de NIMo/Al-s'BA so. 
donde se observan 1os picos carae<:erinlcos de MoQ,. Es posible que eS<:O se deba 

a que sobre 01:ros sopones. NIO y MOO, se encuen10ran dispersos de ~I forma que 

no se alcanza a formar una monocapa y en crina1es pequeños. 

20 
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NIMo/Al·SBA 'PS2 

NiMo/Al-sBA 'PS2 

NlMo/Al-SBA 'PS3 

NIMo/Al·SBA SD 

60 

Flllura 5.s. Dl~acClón de raYDS X de Po/VOS para tos cata//zadores. 
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5.5 ~onancJa rnaanédca nuc1ear de a1umlnlo <"'Al MAG' NMRJ 

En la lit:erat:ura Indican (27. 28) que en el espect;ro de "Al MAS NMR. se 

obServan prlnclpa1ment:e dos señales. dependiendo del t:lp0 de coordinación que 

t:enga e1 a1umlnlo: 

Señal en 52 ppm asignada al Al ~aédrlco. 

Señal en o ppm asl.!lnada al Al oet:aédrico. 

También se puede encontrar una señal en ~ .33 ppm. la cuál se at:rlbuYe a la 

presencia de Al pent:acoordlnado. 

La presencia de aluminio t:et:raédrlco es asociada con la lncorp0raclón de 

áwmos de Al en la red de sílice • 10 que neva a la Formación de 1os slt:los ácidos de 

Br'2!nned en el sopart:e. El a1umlnlo oet:aédrico corresp0nde a especies FUera de la 

red o a especies t:et:raédrlcas llidrat:adas. 

En la Fi.!lura 5.9 se observa que para la relación de especies de aluminio 

t:e<:raédrlcotoct:aédrlco aument:a de la si.!lUle~ manera: 

Al-SBA PS.3< Al-SBA PS2< Al-S'BA PSI 

Para e1 caso de Al-S'BA so. se observa una serie de señales no resue1t:as 

que se at:ribuyen a 1os diSt:lnt:as t:lp0s de amblent:es químicos que rodean a 1os 

áwmos de a1umlnlo, Indicando que en eSt:e caso llaY varias especies de Al 

lncorparadas a la red de sílice que dlFieren entre sí pro e1 amblent:e cát:amos de G'I 

o All que 1os rodea en la 2• esFera de coordl nación. 
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200 200 o -200 ppm 

FTgura 5.9. ES~ros de resonancia magnética de""' Al de tos soparres. 

ca~llzadores 

En la figura 5.10 se observa que la umdencia observada en 1os sopones se 

mandene para los cat:alizadores, pero en e1 caso de NIMO/Al-s'BA 'PS'3 ocurre que 

al incorporar las Fases met:álicas, 1a proporción de aluminio t:et:raédrico aum~. 

posiblement:e debido a que en e1 caso de 1os sopones, había especies de a1uminio 

-cet:raédrico coordinados con 2 mo1écu1as de agua. 
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FTsura .5.20. Espectros efe resonancia masnérica efe""' Al efe tos Ciltaf/Zilefores. 
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s.& Espect:toseopia de refleeqncia dlA.aSa UV-Vls <DRSI 

~ 
"'-

En la fl.!ilura s.u se mue.st:ran 1os esi>eC1:roS DRS' de al.!ilunos ca~lizadores. 

= 
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20 

= 
20 

" 
o 

200 "ºº 
LOn!ll'CUd de onda cnm> 

TESIS C0N 
FAU.A DTJ: r~JGEN 

FTsura s.zz. Especrros de reFTectancia diFUsa OV-VIG de tos cataf/z;,dores. 

ESt:Os espectros aYudan a lde01:lf1car 1as especies de molibdeno presentes 

en 1os ca~lizadores. El molibdeno en e~do de o><idaclón 6+ se puede encon~rar 

coordinado de dos F<>rmas dl.st:in~as. a 1as cuá1es corresponden dl.st:i~s bandas: 

Molibdeno ~raédrlco; 250-280 nm 

Molibdeno ~édrlCO; 300- 330 nm 

En amb<>S casos cPSJ Y SOi se obServa el má><lmo de abSorelón en la zona 

corresp0ndie01:e al Mo ~aédrico. pero no se debe descanar la presencia de Mo 
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octaédrico, Ya que se observa que 1a curva comienza a crecer desde la zona de 

'#00 nm. 

:s.?~ucclón a temperaUJra prcllframada CTPR> 

s-e rep0~ en la literatura que exlnen tres zonas principales de reducción 

para catalizadores de Mo promovidos par Ni (26), que correspanden a dlnintas 

especies de Mo presentes en e1 catalizador: 

"Reducción del molibdeno en coordinación oetaédrlca Ya sea en biCapas o 

en especies polimérlcas; 200 - 'f69ºC. 

MoQ, Colll +H2 ~ M002 + H 20 

"Reducción de MoQ, crinalino;'f69 - 8.30ºC. 

MoQ, CCriStalino> +H2 ~ M002 + H,O 

2• etapa de reducción de Mo oetaédrlco, PDlimérlco y crlnalino y primera 

etapa de reducción del Mo tetraédrlco; 830- lOSOºC· 

MOO, coti> +2H, ~ Mo + 2H,o 

MoO. CtetraédriCO) +XH2 ~ MOOa-., + xH,O 

El análisis Por TPR. de las especies de Mo nos da una idea de ta Facilidad 

que tendrá et catalizador para su1Furarse. Ya que ta activación de tos 

catalizadores csulFuraclón> se neva a cabO a una temperatura de 'fOO°C y se 

acompaña con una reducción parcial de Mo .. a Mo ... 
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La Fisura 5.12 muenra las U?mpera1:uras de reducción de las espeeles 

me10áUcas presenU?s en 1os diS1:in1:0s ca10alizadores. 

2000 

eoo 

200 

•ee 
f-----NJMo/Al-G"BA 'P$"1 

n 
.a7 !\ 

•07: ~ 
~NIMo/Al-f;BA 'PS.J 

• • NIMO/A.1-¡;e.....a.. "PS"2 

NIMO/S'f-SBA. 

Temperatura <ºC> 

1000 

F11'ura 5.22. Term~ramas de TPR. de tos disrinros sopartes. 

1200 

NIMo/SBA; presen1:a una señal en .392ºC y 01:ra en 'f?'lºC. en la zona de 

reducción del Mo OC1:aédrico y el pico a 700ºC, que correspande a ta 2• 

e10apa de reducción de Mo•· a Moº. 

NIMo/Al·SBA PSl; presen1:a un pico muy inU?nso en '188ºC. e1 cuál se 

a1:rlbuye a la primera e10apa de reducción de MoQ, criS1:alino Y e1 slgulen1:e 

pico en 7.3'1ºC. que corresponde a la 2• eQpa de reducción de Mo•· a Moº. 

NIMo/A.1-SBA 'Pf>2; presen10a una señal en 'I07"C y 01:ra en <noºC. tas cua1es 

correspanden a la primera reducción de Mo 0C1:aédrico con dlFerente 

grado de polimerización e a U?mperatura mayor se reducen especies de Mo<

poliméricas de mayor 10amaño1. 

TESIS CON 
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NIMo/Al-s'BA PS'3: presen1:a una señal en 907"C. en la que se reduce el Mo 

~édrlco. 

El aumen1:0 que se observa en la U?mpera1:ura de reducción de 1os soporU?s 

modlf1Cados con a1um1n10 con respec1:0 al soparU? no rnodlf1cado, Indica que 

exiSU? un aumen1:0 en la Fuerza de inU?racclón de tas especies me1:állcas 

deposl1:adas con el sopar1:e. Se obServa que para el caso de NIMo/Al-s'BA 'PS2 
se obt:lenen especies que se reducen a 1:empera1:uras más al1:aS, par 10 cuál será 

más diFíCll nevar a cabO su aC1:ivación. 

El eS1:udlo de TPR. se neva a cabO en un IOU?rva10 de 1:efnpera1:ura que va 

desde 10empera1:ura ambienU? tias1:a 1000°C Y en e1 caso de NIMolAl-s;BA PSI y 

NiMo/Al·SBA PS2 se observan unos pequeños picos cerca de 2ooo·c. tos 

cuá1es correspanden a la deS1:rucción 1:érmlca del rna10erlal del sOPorU?, Ya que 

norma1men1:e son observados en ca1:allzadores sopar10ados en zeoU10as y 

ma1:erla1es mesoporosos. 

5.e Mlcroseopía etect:rónlca de a11:a reso1uC1ón <HR:TEMI 

ES1:e mét:odo nos mueS1:ra. Por medio de rn1croiiraf"ías. las carae10eríS1:lcas 

morF01ógicas c10amaño de criS1:ales, apilam1e01:01 de la Fase act:lva de Mas •. ~s 
caraC1:eríS1:icas nos dan una idea de la reaC1:1Vidad c;ue 1:endrán tos ca1:alizadores, 

ya que la cant:ldad Y 1:iPos de si1:ios ac1:ivos eS1:án re1ac1onados con 1a morFOIO!lia 

de 1os criS1:a1es de la Fase aC1:iva. 

En la 1:abla 5.6 se mueS1:ra e1 grado de apilarnle01:0 de 1os crlS1:ales, de 1 a 9 

capas Y en la 10abla 5.7 se describe la dlS1:rlbución de tos qmaños de crlS1:al para 

cada ca10alizador. 
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Muest:ra 
'POrClenU> de ESpecies de M<>t>'. presentes pOr capas 

2 2 3 " 5 6 7 8 9 

NIMo Sl-s'BA 5.82 23.87 29.03 22.99 20.97 6.tf5 o.65 2.29 o.oo 

NIMo/Al-s'BA 'PS2 2'1.02 22.56 22.3'1 20.22 25-2'1 2.'19 2.9'1 2.22 0.61 

NIMo/Al-s;BA 'Ps;2 20.13 35.85 33.33 e.el o.63 o.63 o.63 o.oo o.oo 

NIMo/Al-s;BA 'Ps;3 3'1.72 36.22 20.83 5.56 1.39 1.39 o.oo o.oo o.oo 

NIMo/Al-s;BA SO 25.23 90.90 25.83 l'f.57 2.65 1.32 o.oo o.oo o.oo 

Tilblil 5.¡;. PorCienro de especies Se!lún su Srildo de i1P//i1mlettt0. 

MueS1:ra 
porclen= de las 1on!li1:udes de 1os criS1:aleS de MOS. en A 

0-20 22 - 90 'fl-60 61-80 >80 

NIMo Sl-s;BA 9-68 56.13 29.68 3.87 o.65 

NIMo/Al·s;BA 'PSI l'f-02 51.83 25.61 6.10 2.'f'f 

NIMo/Al·s;BA 'PS2 25-72 61.6'1 22.38 o.63 o.63 

NIMo/Al·s;BA 'PS3 38.89 51.39 9.72 .o.oo o.oc 

NIMO/Al·s;BA SD 13.91 60.93 22.52 2.32 1.32 

Tilb/il 5.7. Porcien= de tos criStiltes de Mof>,.de di¡:erenres tonsitudes. 

En las ~bias anteriores se demuenra que la modificación de 1os sopcnes 

con aluminio repercu1:e de Forma p0s11:1va en 1a dispersión de 1as especies. Ya que 

se ob1:1enen crlS1:ales más pequeños Y con menor grado de aPilamlenU>. se observa 

que eSte eFec= es más marcado para el ca~Uzador NIMOIAl-s'BA 'J>S3. 

TESIS CON 
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Fl!lura 5.13. Porcema;e de sulFuradas con dlFeren~ número de capas. 
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Fl!lura 5.19. Porcen~e de especies su1Furadas con diFere~ 1ong110ud de 1os 

criSta1es de Mas •. 

En la f'i!lura 5-13 se observa que la mayoría de 1os criSta1es se encuentran 

apilados en 2 Y .3 capas. En el caso de 1os catalizadores NIMO/Al1)8A 'PS2· 

TESIS CON 
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NIMo/Al-sBA 'Pj;3 Y NIMo/Al-f;SA 'J>S3, se obtienen crlStales con menor grado de 

apilamlenu> que en el sopcrte no modificado. La mayor proparción de crl~les 

apilados en 2 capas se ob1:uvo en e1 ca1:allzador NIMolAl-s'BA 'Pj;3. 

En la figura 5.19 se ot>Serva un eFecu> similar Ya que se ot>Servan crl~les 

más pequeños, sobre 1:0do en 1os ca-=allz:adores N1Mo/Al-$'BA ~Y NIMo/Al-SBA 

'Pj;3 en donde 1as especies de M<>S. se encuentran mEtior dispersas. 

s.9~aCC16n de HldroclesUIFUraClón del 9.6-0MDBT 

Las conversiones ob1:enldas en la reacción de HDS' del 'f.6-DMDBT se 
presen1:an a con1:1nuaclón: 

~ 
conversión de 'f,6-DMDBT COI.> 

Horas 1 2 3 " 5 6 7 8 

NIMo/Sl-S'BA, 11 15 22 27 36 'f1 '15 so 
NIMo/Al-S'BA PS'1 2 3 6 11 1'f 17 19 23 

NIMolAl-f;SA ~ 12 19 26 36 '16 53 60 67 

NIMOfAl-sBA 'Pj;3 9 17 26 3'f "6 .59 60 66 

NIMolAl-S'BA S'D 11 1'f 20 2'f 33 38 '12 97 

Tabla .5.B. Conversión de/ <V.6-DMDBTen ta reaceión de HDG a 10 tat60 des 11. 

Los ca-=aUzadores que prese01:an una mayor conversión son NIMolAl-f;SA 

~ Y NIMo/Al-S'BA 'Pj;3. El ca-=aUzador NIMO(Al-s'BA SO prese01:6 un 

compar-=amlen1:0 similar al ca1:allzador soPor-=ado sobre SBA no modificado. El 

ca-=allzador NIMo/Al·S'BA PS'11:uvo la conversión más baja. 

TESTS CON 
FALLA DE CRIGEN 
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Las eStrueturas de 1os dlnln1:0s pr<>duetas que se Obt:Jenen de la reacción 

de HDS de 'f.5-0MDBT. así como sus nombres IUPAC y sus abreviaturas se 

muenran en la ~bla 5.9. 

Abreviatura 

'f.6-DMDBT 

THDMDBT 

HHDMDBT 

MCHT 

DMDCH 

Nombre IUPAC 

'f.6-ctim~ildlbenZo[b,dJ1:10f'eno 

'f.6-ctim~11·2.2.3.'f

~rahidroctibenzocb.dJ1:lOf'eno 

'f.6·dlm~il-2.2.3.'f.'fa,9b

hexahidroctibenzo[b,dJtiOf'eno 

2-m~il-3-C3·metilCIClohe><illbenceno 

3.3'-dime1:11-2,2'-diCCICIOhe><ilOI 

~ruetura química 

H 

H 

H-n-KH 
H¿(_v/·~H 

H H H H 

H~H· 
H_¿<H ~H 

H H 

TESIS CON 
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DMDF 3.3"-dlmet:11-2.2·-ct1Fen110 H , H H H 

-~ H H H 
H H H 

H 

Tabla ,5.9. Producros FOrmados en HDG de 9.6-DMDBT-

A com:lnuaclón se muenra el esquema de reacción propueS1:0 para la HDS 

de 9.6-DMDBT en presencia del caQlfzador blFUnclona1 NIMo/AI~. 

)2::P J·= p-Q 

3· Ml!lraclón¡"~ M~Cr<\: vQ"' [-Q---0 ] 
de m"1:llOS H,C ¡; CH, H,;z--<-./--\H, H,C 1 CH, H,C CH, 

CH'O_fr:H.:v:H-o-o-CH, p + Q 
1- OSO ¿ H.sC CH,, 

CH-0---0--CH, 

FTsura .5.Z5 . .Esquema de reaCClón de HDG de 9.6-DMDBT en un C4tali~dor 

blf1mClona/ NIMai'A/-f;"BA. 
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La f"(gura 5.16 muenra que la act:lvldad es mayor cuando se utiliza el 

soporu> modlf"fcado con aluminio Para 1os méux:los ~y 'Pj;'3. El compo~mienu> 

caQlí<:lco de NIMo/Al-S"BA SO Y NIMo/SBA es muy similar. La aC1:ividad del 

ca<:alizador NiMo/Al-SBA PSI es la más baia. 

Para poder eS<:udiar la aC1:1Vidad y se1ect1vldad de los caQUzadores. se 
llace una evaluación de 1os ProduC1:0s a una conversión conSQn<:e C2D'll>I-

70 NIM<>-PS3-X> 
NIMc>'J>S2·30 

60 

~ "" NIM~ 
NIMOi>D-><> 

~ •o 8 
~ 
i! 30 
¡¡¡ 
"Q NIM<>'PSl·.SO 
~ 20 

10 

o 
o ~ 6 7 a 

11empc Chl 

F18Uri1 :S • .16. Conversión de 9.6-DMDBTen FUt>Ción det tletnPo Pilri1 diR?renres 

Ci1ti1//Z4d0res. 
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En la ~bla 5.10 se muenran 1os diS1:ln«>s produetas obtenidos '/ e1 -c:lempa 

en e¡ que se alcanzó el 209I. de conversión para 1os dlsdnu>s ca-c:alizadores. 

Tlempa P<>rcen-c:aie de 1os proctuC1:0S HYD 
Cat:a11zador 

DSD Chl THDMDBT HHDMDBT MCHT DMDF DMDCH 

NIMo/Sl-s'BA 2.6 35-77 10.58 lfl~ 10.58 1-72 8.lf5 

NIMofAl·SBA 'PS2 7.2 'I0-9'1 e.69 33.70 16-67 o 5.0 

NIMofAl·S°BA 'PS2 2.1 33.52 e.01 lf0.7 llf-95 o 5-92 

NIMofAl-sBA 'PS3 2.2 .38-93 10.83 31.30 18-99 o <f.28 

NIMotAl-sBA SD 3.0 26-36 6.00 '17.'15 12-18 e.oo 7.21 

Tabla .s.20. Tfempa y parcenraie de ros d/Stlnros prrxluett3S ar 2096 de conversión 

de 'i'.6-DMDBT-

Para poder es-c:udiar el compa~mlen1:0 de 1os ca-c:alizadores en cuan1:0 a 1a 

se1ec-c:ividad, se neva a cabO un análisis de 1os proctue1:0s ot>u?nldos a una 

conversión cons-c:an-c:e. La se1ec-c:lvldad se def'lne corno e1 coclen-c:e del Porcen-c:aie 

de produc1:0s de HYD en-c:re e1 Porcen-c:aie de produetas par DSD- como se 

observa en e1 esquema de reacción. 1os produC1:0S que se Obtienen par la ru-c:a de 

HYD son; THDMDBT. HHDMDBT. MCHT 'I como reacción secundarla 

DMDCH. Por la ru~ de OSO se obdene el DMD'f'. 
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En 1a Fisura 5.17 se obServa que los produeu>s primarios son DMDF 'I 

THDMDBT 'I al transcurrir la reacción se van generando los otTOS produeu>s 

como DMDCH 'I HHDMDBT 'I Finalmente se obtiene MCHT como produeu> en 
mayor proporción. 

60 

"" j 
~ "" 
~~ ""' 1!l 

~ 20 
; 

"Q .& 

8. ¿ 
10 

o 
o 2 • 

T1emPoCfll 

MCH'T 

-; .. _ .. 
-·- ... _ .. _ 

... _ ... __ 

? e 

F16Uri1 5-27. poreienro de iirei1 normi1/lzado de 1os prtX/UCtOS Obrenk:fos i1 10 li1'80 

de B nori1S de redceión pariJ e/ Ci1til/IZddOr N1Moll'f;'B4. 
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En la "tabla 5.21 se mueStra que en todos 1os casos de soporte modlFicado 

con aluminio. se ob1:iene un aumentt> en 1os produeu>s de OSO al compararse la 

relación del soporte no modlFlcado. siendo mayor ene aumenu> en el ca"talizador 

NIMolAl·SBA PS'3-

Ca"talizador 91.HYD 91.DSO S HYD/oi;D 

NIMo/Si~ 78.32 21.20 6.9 

NIMo/AI~ 'PS2 73.28 25.96 '#.7 

NIMO/AI~ PP. 70.51 21.23 3.3 

NIMo/AI~ PS'3 '13-25 16.3'1 2-6 

NIMo/Al·f;BA SO 70.60 13.36 5.3 

Tabla .5.22. s-e1ect1vle1ae1 ele la reaceión ele HDS' ele 9,G·DMDBT a tas s/1. 
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En es- trabaio se propone combadr el prob1ema de 1a presencia de azufre 

en el crudo por medio del desarrollo de un nuevo ca1:alizador blflmCiona1 que sea 

capaz de eliminar el azufre de 1as mo1écu1as más refl"a~rlas. como 'f.6-DMDBT

r...a propue~ consls- en cambiar el sopone uadiclona1 cra1úmina1 por un nuevo 

sopone de sílice mesoporosa Cf;BAI que posee m~ores propiedades ~10ura1es 

como 1:amaño de poro y área específica mayor. Adlclona1me01:e se propone la 

modificación de e51:0s sopones con aluminio para l<>!lrar una m~or dispersión de 

las Fases aC1:1Vas y además Incorporar la f"Uncionalfdad ácida al ca10a1izador. Los 

sidos ácidos 10lenen como obiedvo e1 modificar la eStruc10ura de 1a mo1écu1a de 'f.6-

DMDBT. haciendo que 1os me10i1os en posiciones '* Y 6 sean removidos medlan10e 

reacciones de ca1:álisis ácida para que pos-rlormen10e. la mo1écu1a modificada sea 

más Fácil de desu1f"urar por la Fase aC1:lva CNl-Mo-l>J. 

Para eS1:udlar el ef"ec1:0 de la Incorporación de aluminio en el sopone. se 

realizó la sín10esls de sopottes por .3 méu>dos po$1:-sin1:ét:lcos cPS2. PS2 y 'J>S.31 y un 

méu>do de sín10esis direc1:a CSDI. así como se preparó un sopotte sin modificar Cde 

silice pura1. se nevaron a cabO 1as pruebas de caraC1:erlzaclón y f"1na1me01:e se 

probaron 1os ca10alizadores en la reacción de HDS de 'f.6-DMDBT para pOder 

saber si la Incorporación de a1umlnlo 10uvo un ef"ec1:0 benéf"ico en 1os ca1:alizadores 

Y qué mé1:0do de Incorporación es el m~or. 

Los resu110ados que se presen1:an en e1 capi1:u10 5 mueS1:ran que por el 

méu>do de SO sólo se incorporó cerca de la décima pane de canddad 1:e6rica de 

a1uminlo Y además se ob1:uvo un ma10er1a1 con poros más irre!lulares. como se puede 

apreciar por la Forma de la 1s01:erma de BET- Los mé1:0dos 'J>S2, 'PS'2 y 'PS.3 

moS1:raron 10ener una eficiencia mayor C= 99'1>1 en 1a incorporación de a1um1n10. En 

1:odos 1os casos se observa que hUbO una modificación de las propiedades 

10e><.10ura1es de 1os sopones al ser modificados con a1umlnio. pero en e1 caso de PS2 

hubO una disminución mayor en e1 área específica y 10amaño de poro y una 



diStt"lbución de ~maño de poro más 1rregu1ar. ~ se debe a que se utilizó 

NaA.102 en la sín-c:esls y al enar preserttes 1os Iones Na• en la so1ución. éSU>S se 

inU?rcalan en la enructura de sílice y la deStt"UYen provocando que se COiapse. par 

10 -c:anto se pierde superf1cie activa y orden en los paros. Es-c:e resul-c:ado es 

conf"Jrmado con la lnfOrmaclón bibli<>!ilráf1ca (29. .lOJ y con 1os resu1-c:ados de 

análisis e1emen-c:a1 de la mues-c:ra Al-sBA ~ Cs;'EM·EOXI donde se Observó la 

presencia de SOdio. 

En cuanto a 1as caraCU?rís-c:lcas químicas y eStt"uc:tura1es de las especies de 

a1umlnlo se pudo observar 10 slgulettte; par medio de DRX se observó que en 1os 

sopon:es no nutx> f"Ormación de especies crlnalinas de A120, o sl1icoa1umlna1:0s 

crls-c:alinos. En 1os espectros de "'Al MAi> NMR. de 1os sopar-c:es se otxuvieron 

especies de Al -c:e-c:raédrico en mayor proporción par 1os mét:odos ~ y }>S2. 

mlem::ras que en el método 1>$3 se observa una señal mayor para e1 Al octaédrico. 

probab1emen~e parque exJs-c:ían especies de Mo U?-c:raédrlco llidra-c:adas. pero al 

ser impregnados con MOO, Y NIO. se otxlene que para -c:odos 1os mé-c:odos. la 

proporción de Mo ~raédrico es mayor que la de Mo octaédrico. Ene necno es 

congruen~e con la aparición de sl-c:los ácidos en -c:odos 1os sopar-c:es mOdlficados 

por mét:odos pos-c:-sl~lcos. en donde. par TPOA se observa que se ot>tuvo una 

acidez ~al mayor enana en un 60tl.I que e1 sopar-c:e 1>1-!>BA. La aparición de sitios 

ácidos de Br121n.sted. se otxuvo en los soparU?S Al-!>'BA PS2 y Al·l>'BA 'f>$3. El 

sopon:e Al·SBA l>D mo.stró la menor acidez debido a que la can-c:ldad de Al 

incorporado es muY pequeña caprO><lmadamertte 20 veces menor que en las o-c:ras 

mues-c:ras de Al-!>'BAI Y. además la mayoría del a1um1n10 incorporado a la 

es-c:ruc-c:ura duran-c:e la sín-c:esls del ma-c:erlal puede enar depasl-c:ado en el ln-c:erlor 

de las paredes de 1os poros sin salir a la superficie. 

La Impregnación de 1as Fases de MOO. y NIO provocó modificaciones en las 

propiedades ~-c:ura1es de 1os maU?ria1es. La reducción en el área Y vo1umen de 



Discusión 
ap1tuo 

poros se debe a que 1as especies ocupan espacio en el lnu>rlor de tos poros. pero 

cuando ena disminución es muy grande ccomo en e1 caso de NIMO/Al-s'BA so1. 
quiere decir que e><lne un tapaneamlenu> de 1os paros por que se F<>rman 

agregados de gran vo1umen. Este comportamlenu> se esquematiza en la figura 6.2. 

Fases metálicas Fases me-<:állcas 
poro del soporte bien dispersas ag1omeradas 

l!!J 1.:.1 .. 
S.3 <S2 

Fí6Uri1 G.:r.Dlsmlnución det iireil especíFfCil después de fil lncorpori1Ción de fi1S 

Fases metilt!Cils. 

LOS resul1:ados de TPR. DRS Y DRX nos permlt:leron saber 1as 

carac.:erínlcas de las Fases de MOO, y NIO. S"e encon.:ró por.DRX que no tlUbO ta 

Formación de Fases crlnalinas de gran tamaño en ningún caso con 1a e><eepeión 

del ca.:alizador soportado en Ali>BA S'D· Los resu1.:ados de TPR. Indicaron que 

en e1 ca.:aUzador NIMO/Ali>'BA 'PS'2 e><lnen las especies de molibdeno que se 

reducen a .:emperaturas al1:aS calrectedor de YB<>ºCI. por 10 tantO no se Favorece 1a 

act:lvaclón del ca1:alizador. En e1 caso de NIMo/At-sBA 'PS'2 y NIMO/Al-s'BA 'f>S'.3 
se ot>t:uvo en mayor proporción molibdeno oetaédrlco disperso que tiene una 

ln.:eracclón con e1 sopar.:e más f"Uerte que sobre el sopor.:e de sílice pura. La 

tempera.:ura de reducción FUe GeTCana a 1os 'KX>"C. temperatura a la cuál se neva 

a cabO la suiruraclón. 10 que indica ta Posibllldad de una buena ac.:lvaclón del 

ca.:alizador. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 



La hipówsls de que la presencia de a1um1n10 en e1 soPort:e de sílice ~ora 

1a dispersión de 1as Fases m~Ucas se cotlf1rmó medianu> la caraeterlzaclón de 1os 

ca-calizadores en su enado sulFurado par HR:TEM. Ya que se ot>Servó que en 1os 

catalizadores NIMolAl-j;BA PS2 y sobre U>do en NIMO/Al-j;BA 'J>G3 se obtuvieron 

crlna1es con menos capas apiladas y un tamaño promedio menor. Los 

catalizadores NIMolAl-j;BA SO y NIMo/Al-s;BA 'PS1 presentaron una dittribUCión 

de tamaño de cr1na1es y apilamlenU> similar a NIMo/j;BA. Las caraeu?rínlcas 

morF016gicas de 1os crina les d~mlnan el número Y -c:lpa de sl-c:los ac-c:lvos, cuando 

se 1:.lenen crlS1:ales más grandes se Favorece la HDS par la ruta de HYD y cuando 

se -c:lenen crlS1:ales más pequeños se Favorece la ruta de OSO· 

En la reacción de HDS de 'f,6-DMDBT se demoS1:ró que la presencia de 

sit:ios ácidos de Br'1lnS1:ed en el catalizador hace que és-c:e sea más ac-c:lvo. como se 

esperaba. la menor conversión se obtuvo en el catalizador NIMo/Al-j;BA 'PSl. Ya 

que eS1:e cat:alizador no pudo ser sulFurado corre=ament:e. además de -c:ener un 

área específ1ca muY pequeña y una enruc-c:ura parcia1menu. colapsada. par 10 

t:an= e1 número de sit:ios ac-c:ivos Fue aún menor que en el catalizador NIMols;BA. 

Los cat:allzadores NIMo/Al-SB-\ SD Y NiMo/Al-SB-\ 'PSI se comPortaron de 

manera similar. reBlnrando una conversión de = 50'JI>. En 1os catalizadores con 

mayor conversión. NiMo/Al-SB-\ 'PS'2 y NIMO/Al-SBA 'J>G3. se obServó que se 

nevaron a cabe reacciones de cat:álisls ácida. Ya que Por croma1:0BraFía de gases. 

se observaron produc=s de craqueo como =1ueno y met:i1c1c1ohe><ano. además de 

di.st:in=s Isómeros de 1os produc=s como DMDCH y MCHT que no aparecen 

cuando el sopart:e no es m0dlf1cado con a1umlnlo y no t:iene acidez de 'Br(llnned _ 

Se pudo demoS1:rar que la relación de ru-cas de deSUlf"Uraclón Vía hidrogenación 

previa de la mo1écu1a de 'f.6-DMD'BT Y de desu1ruraclón dlre=a CHYDIDSDI se 

m0dif1ca al Ut:ilizar e1 sopart:e SBA con a1umlnlo. aumentando 1a proparclón de 

prOduc=s par OSO Y mEtiorando el rendimlen=. 
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7-CONCLCJSIONES 



conc1us1ones 

En et presem:e ttabaio se nevó a cat><> e1 enudlo de caqlizadores 

blFunclona1es de 1:1Po NIMOIAt~ con et obie1::lvo de analizar 1os ef'ectOS que 

1:lene la adición de aluminio at soparc:e de sílice y su rnéa>do de lncorparaclón 

sobre e1 compa~rnlenu> caq1í1::1co en 1a reacción de HDS de 'f,6-DMDBT· 

Después de analizar 1os resulQdos e><perlme01::a1es Y realizar una revisión 

blbliO!lráf'ica, se llE!!lÓ a 1as s1gule01::es conc1uslones: 

El rné1::odo de lncorparación de a1urnlnlo a la mana mo1ecu1ar SBA 1:lene un 

eFect:a direct:a en su desempeño como soparc:e para el caqlizador con base 

en NI YMO. 

Al U1:ilizar e1 méa>do de ~ se ob1:1ene un soparc:e con rnuY bajo co01:enldo 

de aluminio lncorparado Y con una enruC1:ura parosa menos unlF<>rme y 

que no propicia una buena dispersión de 1as espeeles me1:álicas <NI Y Mo>. 

Los méa>dos poS1:-sin1:é1:1cos <PS'1· PG'2 y Pf>.3> tienen una rnaYor ef'ICiencla en 

la lncorparaclón de a1uminlo en SBA-

La presencia de Iones Na' provenle01:es del precursor de aluminio en e1 

mé1:odo 'PSI <NaAI0,1 nace que la eSttuC1:ura de sílice SI? ColapSe, 10 que 

!lace que e1 área específ'lca disminuya en gran proporción. 

La lncorparación de aluminio por 1os méa>dos p0S1:-Sin1:é1:1cos nace que la 

acidez 1:01::a1 del sopor1:e aume01:e. pero sólo los méa>dos 'f>S2 y 'J>G'.3 

Favorecen la Formación de sl1:1os ácidos de BrllJnned. 

ESTA TESIS NO SALE 
DE LA BIBLIOTEC..<\ 
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La presencia de sitios ácidos de Br0nnec1 Implica que tlaY aluminio en 

coordinación ~aédrlca pero la presencia de a1umlnlo en coordinación 

~aédrlca no Implica que tlaYa sitios ácidos deBr0nnecl. 

La modificación del sopo~ SBA. con A.1,0, modifica la habilidad del 

sopo~ a dispersar las Fases metálicas a=ivas de NI Y Mo. o~Jéndose 

crlna1es más pequeños y con un menor grado de apllamlen= Y por 10 un1:0 

aumertta la cantidad de sidos a=1vos para la reacción de HDf; por la ruu 

de oro. 

El caulizador NIMO/Al-SBA. PSI es el que dene la a=lvidad más baia. 

debido a que pasee un área específica pequeña y no tlaY sidos ácidos de 

Brli!lnned • además de que se obtienen especies de Mo de tipo crln<ilino 

que se reducen a U?mperaturas más a1us que la U?mperatura que se utiliza 

en la su1f"Uraclón del caulizador. por 10 cuá1 e1 caulizador sólo se puede 

a=lvar parc1a1menU?. 

El caulizador NIMO/Al-SBA. SO presenu un componamien= cau1k1co 

muy similar que el ca~lizador soporudo en S'B,o\ sin modif"icar. debido a a 

que la cantidad de Al Incorporado es muy pequeña y prá=lcamenU? no tlaY 

sidos ácidos de Br0nned. 

LOS ca~lizadores NIMO/Al-sBA Pl>2 Y NIMO/Al-SBA PS'3 tienen una mayor 

actividad en la reacción de H[)f; de 9.6·DMDBT debido a que se 

Jncremenu la ruta de ~ porque 1os sitios ácidos de Brli!lnnecl mOdlfican 

la eStru=ura de la mo1écu1a de 9.6-DMDBT de ~I f"orma que disminuye e1 

eFe=o e.stérlco de 1os grupos metilo y ~lene mayor accesibilidad a 1os sitios 

a=lvos de oro. 

80 



Conc1us1ones 
7 

[)e acuerdo con 10 dicho anteriormente se puede concluir que la 

modlf1caclón del sopcne G'8A de sílice con aluminio benefició al ca~Uzador en 

dos aspecU>s; m~oró 1a dispersión de 1as Fases aedvas no cuál aumeflt6 et número 

de sidos aet:lvosl Y le dio una FUnclonaUdad ácida no cuál aumenu> et número de 

especies suscepdbles a desUIFUrarse dlre<:q~J. 

Es<:e 1:rabaio brinda una respueS1:a al problema de la desulFUración de las 

moléculas más reFra~rlas pero 10amblén dE:ia abier10a la posibilidad de mE:iorar 

eS1:e 1:1Po de ca10aUzadores al encon1:rar la relación l>llAI que resu110e más Favorable. 
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9-APÉNDICES 



A'PÉNDICE 1. 

"PreParaclón de 1os sapones. 

1.0 g Si-SBA (Si0,)•(1 mol de S'.02 ) = 1.6667*10-2 mol de Si0
2 60gdeS102 

Para una re1ación 30:1 

1.6667*10-2 moldeSi0
2 
•( lmoldeAI )=5.5556*10-< molde Al 

30moldeSiO, 

""'"i>BA P6'1 

5.5556*10-< mol de Al•(1 molde NaAIO,) = 5.5556•10-• mol de NaAIO, 
lmoldeAI 

5.5556*10_. moldeNaAIO, •( 82 gdeNaAIO, )=0.0455gdeNaAIO, 
lmoldeNaAIO, 

en 200 mi de agua dcsionizada 

Al(OH), + NaOH -> NaAl02 + 2 H 2 0 

APéndJces 

[

78 g de Al(OHYi. J 
0.0455 g de NaAIO, • 

82 
g de NaAIO): mol de Al(OH}, = 0.0433 g de Al(OH), 

1 mol de NaAI02 

[ 

40 g de NaOH / J 
0.0455 d " AIO • /l mol de NaOH =O 0222 d N. OH 

g e '"ª 2 82 g de NaA/0
2 

/ • g e a 
71 mol de NaAIO, 

5.5556•10-• moldeA/•( 1 moldeAICI, )=5.5556•10-• moldeAICI, 
lmoldeAI 

5.5556*10_. moldeAICI, •(l 3 3.5 gdeA/Cl,)=0.0742gdeAICI, 
lmoldeAICI, 



en 100 mi de EtOH absoluto 

Al-sBA'PS-' 

5.5556•10_. molde Al•(1 molde Al(iPrO),J =5.5556°10_. mol de Al(iPrO), 
lmoldeAI 

5.5556•10_. moldeAl(iPr0)
3
•(

20425gdeAl(iPrO),_J=O.l135gdeAl(iPr0)3 1 moldeAl(iPr0)3 

Ya que 1a so1ución -tiene un 9B'IL de pureza. 

O.l 135g de Al(iPrO), 
0.98 de pureza 

0.1158 g de Al(iPrO), 

en 100 mi de hexano seco 

5.5556•10-• moldeAl•(1 moldeAl(i PrO), ]=5.5556• 10-• moldeAl(iPrO), 
1 molde Al 

5.5556•10~ moldeAl(J-pro)•(2º425 gdeA~(iPrO), J=O.l 135gdeAl(iPr0), 
1 moldeAl(1PrO), 

Ya que 1a so1uclón tiene un 9BOL de pureza. 

0.1135 g de Al(iPrO), = 0.1158 g de Al(iPrO) 
0.98 de pureza J 

en 42 mi de H 20. 8 mi de HCI (37.5% en peso). 3. 7 mi de TEOS. 1.6 g de F -127 
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APÉNDICE 2-

PreParaelón de 1os caullzadOres 

U'll. en peso de MOO. 

( 
1 mol de MoO ) _, 

0.12 g de MoO, • 
143

_
94 

g de Mo~, = 8.3368•10 mol de MoO, 

8.3368•10-' moldeMoO, •(' molde(NH.).Mo.,O,. ·4H,O)= 
7 moles de MoO, 

1.1910•10-' molde(NH4 ) 6 Mo,o,. ·4H2 0 

1.1910º10-' molde(NH.).Mo.,O,. •(123586gde(NH.).Mo.,O,. ·4H,O)= 
1 molde(NH.)0 Mo.,O,. ·4H,O 

0.1472gde(NH.)6 Mo.,024 ·4H,O 

Ya que la so1uclón 1:lene un 9991. de pureza. tenemos e1 sl.!lulen<:e cá1cu10: 

0.1472g de(NH.).Mo,O,. ·4H,O =0.1487 g de(NH.).Mo,O,. ·4H,O 
0.99 de pureza 

Para una cantidad de o.es .!l de Al-SBA <:enemos e1 slgulen<:e cá1cu10: 

t.7 ::imldeH,O •o.85 deAl-SBA=l.49mldell O 
1.0 g de Al - SBA g ' 

APéndlces 

10 mi de H 0•(º·1487 g de(NH,).Mo,O,. · 4 H,0)=0.9980gde(NH ) Mo O ·4H O 
z l.49m/deH20 • 6 , 2• l 

3""' en peso de NIO 

O.OJgdeNiO•( lmoldeNiO )=4.0161•10-• moldeNiO 
74.7 gdeNiO 

4.0161*10-• moldeNiO•(lmoldeNi(NO,): ·
6
H,0)=4.0161*10 ... moldeNi(NO,), ·6H,O 

lmoldeN10 

(
290.81gdeN(NO,) ·6H O) 

4.016l"lo-4 moldeN/..NO,), ·6H,O* ¿ ) ' ' =0.1168gdeN/..NO,), ·6H,O 
1 moldeN-..NO, , ·6H2 0 



Apéndices 

Para una canddad de 0.97 g de MO/Al-SSA. tenemos el siguiente c:á1cu10: 

1·6 SmldeH,O •o.97 deAl-SBA=l.60mldeH O 
l.OgdeAl-SBA g 2 

10 mi de H 0•(º·1168 g de Ni(NO,), ·
6

H,O)= 0.7300g de Ni(NO) ·6H O 
2 1.60m/deH2 0 3 2 2 
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APéndlces 

APÉNDICE .3. 

Se usará como ~emplo la conversión otxenlda Para e noras de reacción 

usando el ca~Uzador NIMO/Al-sBA 'J>SZ. 

compues= 
Solución Inicial 

Area CPA•s1 

He><adecano 22520.2 

9,6·DMD'BT 2.50.02929 

Área Hexadecano final 
Área Hexadccano inicial 

22399.8 = 0.9946 
22520.1 

Muenra ce noras> 

Area cPA•s1 

22,399.8 

'f9..!l6096 

0.9946 •Área 4.6- DMDBT final= 0.9946 • 49.56096 = 49.29621 

49.29621 
Área 4,6 - DMDBT inicial 

(1-0.32859)•100 = 67.140% 

49.29621 = 0.32859 
150.01929 

TESIS CON 
FALLA DE CfüGEN 

Se ~lene una conversión del 67.2991, del 'f,6·DMDBT. 
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Al>ÉNDICE•· 
Toxicidad y manejo de 1as su~nclas u1:11lzadas (.33] 

.4cldo ctornfdr/co 

E><:cremadamem:e corrosivo. La inhalación de sus vap0res puede causar 

daños severos y la lngest:lón puede ser f"atal- causa daños severos en piel Y ojos. 

Hidróxido de sodio 

MUY corrosivo. causa quemaduras severas y puede causar daño 

permanem:e en 1os ojos. Dañino par lngesclón. contaeu> con la pie¡ e lntia1ación. 

Higroscópico. 

Hidróxido de aluminio 

Es dañino par inhalación. ingesción y canta~ con la piel. Es irritanU? de 

las membranas mucosas y del 1:raeu> respira1:0rio Y puede causar 1:raS1:0rnos 

gaS1:roin1:escina1es. 

T~rae1:i/OrtOSi/iCi1ro 

Es lrrltanU? del sis-ma respira1:0rio. La e><Posiclón prolongada puede 

causar narcosis. daño en riñones y pulmones. Irritan"t:e de piel y ojos. 

Pturonic F227 

El contaC1:0 con 1os ojos Puede provocar lrri"t:aCión "t:emp0ra1. El COntaC1:0 

pro1ongado o f"recuem:e con la piel puede producir irritación. La in!leS1:a de 

grandes can1:1dades puede causar 1:raS1:0rnos gascroin"t:eS1:ina1es y debilidad. 
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C/OTUTO de aluminio 

Puede causar Irritación al trae= respiratorio, ojos y piel. La lngeSta de 

grandes cantidades puede causar espasmos abdominales y traStOrnos 

ganrolntenlna1es. Debe ma~arse en un ambiente Ubre de agua. 

Jsopropóx/do de a1umlnlo 

Puede causar Irritación en la piel y membranas mucosas. El contac= 

directe con 1os ojos puede provocar quemaduras severas. Se abSort>e par la piel Y 

puede producir quemaduras. Es sensible a la numedad. 

Heptamo//bdato de amonio 

Irritante de 1a piel, ojos Y trae= respiratorio. Provoca un aumento en 1os 

n1ve1es sanguíneos de ácido úrico. xantlna o><ldasa y molibdeno si es Ingerido. 

Nitrato de nique1 

La 1ngenión causa irritación y la 1nna1aclón del po1Vo puede causar 

irritación en e1 tracto respiratorio y si es en repetidas ocasiones. puede causar 

daño en los pulmones. El contac= con 1a piel puede causar reacciones a1érgicas. 

HeXilno 

La 1nna1ación puede provocar Irritación en el traC1:0 respiratorio. 

depresión. mareos e intOXlcación. El contac= con la piel puede provocar 

enrojecimiente y resequedad. La exposición prolongada y conStante puede 

provocar daño neuro16!illco. 
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Et: ano/ 

La exposición a concet1traclones mayores a 2000 ppm. puede provocar 

dolor de cabeza. mareos, pérdida de ai>etlU> Y conFuslón. [,Os órganos aFectados 

son los ojos, hígado, riñones Y nervios. 

He><adec.Jno 

Es lrrl-can-ce de ojos. membranas mucosas y piel- Deprime al sls-cema nervioso 

cen-cral y la exposición aguda Puede causar lrri-caclón, narcosis e irrl-caclón al 

-crac= gas-croln-cesi-cina1. 

9'.6-Dimer://dibenzOt:iOFeno 

'Puede ser dañino si se absorbe par la piel. Si es Inhalado puede causar 

lrrl-cación en las vías respiraU>rlas y lagrimeo. 'Puede causar daño severo en 1os 
ojos. sus gases de descompasiclón cH,SJ son corrosivos. 
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