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.En este "Ln11Jajo be e r ;sr> yr:ror, cljve u.os mi io<h,.s l <: J<l 

l~ t iv Pc i~n <ir r Pn l~PeR mexicanos cun miras a su utilipación 

corno c a t <J li zac.lo res sÍlice-alÚmin<1 para dcsil1Le~ración catali 
ti c;:i <ie h.ict roc;;i rhuro!". 

Til método selecc:i o:. <'(1 0 supone efectu<lr 411 tr<•ta--­

m> •. to quÍn:icu cun H2so4 al 303 en peso, as] como una calci­

n;:ici¿n del caolín ácido a 400 ºe durante 6 horas en atmósfe­

ra de a ire. El catalizado~ que se obtiene en esta forma tiene 

un área superfici;:il de 220 m2/gr determinada por el método -

B.E.T. y su densidad real es de 2.593 gr/e.e. 

Se hicieron análisi~ por difracción de rayos X pu­

diendose observar que la estructura del caolín cambia de ca~ 

linita a cristobalita como consecuencia del tratamiento men­

cionado. 

Microfotografías por medio del microscopio ~lectr.Q. 
nico de barrido permitieron observar que los cristali~os de 

las muestras tratados tienen forma esférica con tamaHos rel~ 
tivamente uniformes. 

Se efectuaron pruebas de actividad del cataliP.ador 

para la desintegración de cumeno, obteniéndose una conversión 

a benceno del 983. 
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1 NT ll l 1i) 1'CC 1 ON 

~o~ Ciltali7adon•s de s1lice-alumjna son rJ.p gre<n i~ 
portrincia Pn lR inOllStria pe tron1tÍmjc;:¡ J'n r Sil util.i7aciÓn en 

?; ran VOlUmen rara ) (l () ·tPnCjÓn dP CT RSOlinas a partir de hi-­

drocarbUrOS pes ado:i.J Cabe hrtcer notrtr oue en Méxi co las im-­

portriciones de clic:hos catci i :i ;· <id o res dur<tnte el período com-­

prendido de 1970-73 aJcan 7<tron cifras del orden de . los 

S 15, 000 ,000. 00 M. N. anuales. 

En los ~ltimos aftas, han cobrado g ran· auge los ca­

talizadores sÍlice-alumina sintéticos debido a que en con--­

traste con los preparados de productos naturales, son susceQ 

tibles de un control m8s estricto de sus propiedades físicas 

y nuÍmic<ts, permitiPndo tener .catalizadores con característi 

cas totalmente uniformes de un lote a otro, con las ventajas 

que esto represent;i du r ante la operación de las refinerías. 

SÍn embargo, en algunos paises como Arabia Saudita 

donde existe g ran cantidad de arcillris sÍlico-aluminatos, se 

han reali7;ido estudios prof11ndos tendientes a la utili,zación 

de las mism;is como materia : prima para la fabricación de cat~ 

li?adores sÍlice-alumina con características similares a las 

de los sintPticos (3). Es evidente que esto podría represen­

tar un g ran ahorro en el caso de México, de ser posible ex-­

plotar los caolines que abundan en al gunas zonas de la repú­

blica. 

En base a los estudios arriba mencionados y otros 

varios, s e planteó la po~ibilidad de utili 7 a~ · caolines del -

país como catali7adorps p<trr> desintegración catalítica enfo-

-l-



cando~e los estudios primordialmPntP a determin<ir la concPn-

traciÓn de ácido sulfúrico necesaria por~ Pl tr~tr:imjpnto (111 _{ 
mico más adecuado y la temperatur? de calcinación pa ra o bte­

ner un valor elev ado de ~rea específica. 

Para poder llevar ' a cabo la experimentación es ne­

cesario partir del análisis químico del caolín, ya nue en e­

sa forma se conoce la proporción existente de Óxido de sili­

cio (Siü2), con respecto al Óxido de aluminio (A1 20 3); por -

lo tanto es posiole fijar las condiciones de operación para 

preparar el catali z ador de sÍlice-alumina. 

En este trabajo se probarán varios métodos de pre­

paración de catali7adores sílice-alumina, con el propósito.­

de encontrar la concentr<ición de H2so4 y temper a tura de cal­

cinación Óptimas para la preparación de los mismos. l~a ve7 

tratadas las muPstras, s e utili7ará el B. E.T. estático para 

determinar valores dP área específica. Por otro l ado se usa­

rá el microscopio electrónico dP barrido para obtener forma 

y tamaño de partículas. Se efectuaran análisis por djfracción 

de rayos X para prPcisar posibles cambios en la estructura -

cristi'llina. 

Por ~ltimo se usaran un reactor tubular de tipo ig 

te Bral con el objeto de obtener resultados de actividad nuíml 

ca. Para lris prueb<is en el re ac tor se utili :; ará como reactivo 

el cumeno, el cual es muy empleado en el laborato rio por su 

fácil clesinte •-, r<'ciÓn en be n ceno v por la fo rmación de pocos 

subproductos; También se determinará la densidad real del -­

sólido, por medio del método del picnómetro para complemen-­

t a r los da.tos ob ten.ido s con el B. F. T. con respecto a l? por.Q 

si dad dP crid;i 1m ri de lris muestras t r<Hadas. 

- ~-



( ¡fl.JETI VOS 

l. Determinar la concentración de ~cicto sulf~rico necesaria 

para conferirle al caol Ín mexic a no acide:> en la superfi-­

cie. 

2. Abtener la temperatura de calcinación Óptima para lograr 

una mayor área específ ic a. 

3. Hacer pruebas de actividad para precisar en esta primera 

etapa el método de preparación del catali7ador sílice-al~ 

mina a partir de caolín mexicano. 

-3-



l. AS PECTüS TEO idC-.JS 

la preparación de catali7adores de sílice-alumina 

a partir de arcillas naturales ha sido estudiada por diver­

sos autores, así por ejemplo, Stover <S) propone para la -­

preparación de cataliLadores un tratamiento químico con un 

ácido fuerte seguido de calcinación con el objeto de mejo-­

rar las características físico-químicas. 

En este caso no se específica la composición quí­

mica de la arcilla natural, por lo cual, es necesario consi 

derarla como variable. Por otro lado se habla de una tempe­

ratura de calcinación, así como del ti empo que dura el tra­

tamiento térmico. Por lo que, es necesario co siderar estas, 

también como variables. 

Para resolver el problema que s e plantea, Thomas 

(8) sue iere diversos tratamie i; tos ácidos pa r a mejorar la -­

actividad química de l é' s arcillas, la cual alcam a un máxi­

mo co ,¡forme aumenta la concentración de ácido. Con el trat~ 

miento térmico se provoca un reacomodo de átomos de la capa 

cent~al dentro de l a red cris t alina, junto con pérdida de -
agua, la cual disminuye el espacio interplanar y aumenta el 

área super f icial y la porosidad. 

Una forma ideali,ada de la red cristalina se m ue~ 

tra en la fi gura 1,1. En esta es tructura hay una capa cen-­

tral que contiene átomos de aluminio en c oo rdinación octahí_ 

drica .• Cada ~tomo de aluminio es tá asociado con cuatro áto­

mos de oxí geno y ~o s grupos axhidrilo. Arriba y abajo de la 

cap? cen tral d e al uminio hay capas que conti enen sílice en 

-4-
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cnnr~inRci~n tet r Rh~~rjcR con ox{~ p no, toctn s PSR S cRp Rs PS-­

tÁn 1rnidas n2r:i t onn?r un pl Rno ne11trRl. llav 11n espRcio in-­

tprpl anar Pl c11R 1 nued p co ntf>ner ao;ua y ctes rl1 1~s se repit!" lR 

est r11ct11 rR. 

i'.xistPn VRrlRntes pn lris m1e en lu •>:Rr de haber un 

~tomo de silicio, hay un ~tomo dp fierro y como el primero -

es tetravalente y el sP r; undo trivalente. se origina un exce­

so dP cRrr;R nP<;R t iva, lR C!tRl sp Pnuilibra con iones alcali­

nos o alcalinotérreos y PStos a su ve7 pueden ser sustitui-­

dos por iones hidr6o;eno quP son los que confieren ~ lR arci­

lla propiedades Ácidas. 

Por lo tanto si él tratamiento au1mico es con áci­

do a temperRtura ambiente lo oue se va a remover unicamente 

son los iones alcalinos o alcalinotérreos. En cambio si el -

trRtamiento químico SP hace en caliente y con Rgitación con~ 

tante, se remueven además los átomos de aluminio que se en-­

cuentran en la capa central. Transformandose así la estructQ 

ra atómica de su forma octahédrica oriv,inal a una nueva es-­

tructura tetrahédrica <B). Ver figura 1.2. 

Una vez aue ya se han delineado las variables que 

deben ser controladas de acuerdo con el método de preparación 

seguido, es necesario probar si la arcilla ha mejorado en -­

sus propiedades f Ísico-quÍmicas. Para ·ello es necesario conQ 

cer algunos parámetros tales como: actividad química, área -
superficial, estructura porosa, porosidad, red cristalin~, -

tamaño de partícula, densidad real, análisis químico, dure7a 

y resistPncia al envejecimiento. 

-6-



I 1. MATERl ALES Y E()l IJ PO 

A. Reactor de lecho fijo. 

Para medir la actividad de un catali7ador se usó -

un reactor tubular de tipo inte gral de lecho fijo, de t. 0 0 5 

cms. de di~metro interno cédula 40 por 30 cms. de largo. El 

tubo tiene soldado en los extremos superior e inferior una -

brida de 8.82 cms. de diámetro por t. t cms. de espesor. Cada 

una de las bridas tiene cuatro perfo racione s de 2 cms. rte -­

diámetro. 

De la 101H: i tud total del tubo, unicamente se ocup-ª 

ron 8 cms. para el lecho catalítico, la otra parte sirvió CQ 

mo zona de precalentamie11to. 

La tempe ra tura dentro del lecho catalítico fue 450 

ºe, por lo aue fue ne cesario em bobinar el reactor con alam-­

bre de cantal de 2 ohms. y 2 .5 amperes, con el objeto de al­

can ~a r la temperatura arribR mencionada. Para el control de 

dicha temperatura s e usó un termopa r de Felconst conectado -

a un pirómetro controlador marca pyroplastik modelo 45. 

Las pérdid~s de calor con los alrededores se evit! 

ron al máximo cubri endo el reactor con canal de asbes to , la 

variación d e la tem¡ ,e rat ura con r especto al punto de control 

e s de _: O. 45 .i, . 

B. De t e rmin ac ión dP r- n~a ~upe rficial v estructura porosa. 

En Ps t e f'St t:dio SP empl PÓ el B. E. T. e stático con -

e l objeto de obtener rP s ul : ~rl os de ~rPa superficiil v estru~ 

-7-



tura porosa, p<'lr a su de t ennin0dón f11 e necPs<1r jo o ht PnPr dR­

t os de presión v vo lumen éldsn rbjdo . En el c;iso ciP ~r"'a supe.r 

ficia l S P tr <'ba j Ó en un réln •~ o c\ P prPsión (\f' O. 3 Ph·
0 

\\ . 4 oue 

co rre s ponde a un<1 monoc apa de moléc ul <1s <1clso rb·ida s . SÍ se 

tr ata de de termin a r es truct urR poros a es necesa rio lle Ra r 

hasta la presión d e sRturaciÓn del gas que se está adsorbieQ 

do o sea una relación de P/P
0

=1, nue corresponde a .mul ticapas 

de gas adsorbido. El material y equipo d e aue consta el apa­

ra to, así como su operación se describen en detalle po r ohms 

y Te rán (10). 

C. Medida de la densidad real del c.atalizador. 

Para su determinación fue necesario hacer uso de -

un picnómetro de 50 Ml de vidrio con junta esmerilada, se efil 

plea un líquido que moje la muestra de catalizador a una . tefil 

peratura de 20 ºe, para tales propósitos se ocupó . la querosi 

na de densidad conocida y una balan• a analítica de presición 

(0. 0001 g r). 

D. Sistema de flujo de gases. 

Los gases que se emplearon para llevar a cabo la -

reacción fueron nitrógeno como gas acarreador y vapor de cu­

meno como reactivo, el nitrógeno se almacenó en . un tanque de 

alta presión (210 lb/in2
) y se alimentó por medio de un reg~ 

lador de presión marca Aga de bronce, el cual está provisto 

de dos manómetros, uno es para medir la presión del gas den­

tro del tanque y el otro es para medir la presión a la cual 
, I 2 se desea alimentar el gas, en este trabajo se uso 1 ~g cm . 

El gas acarreador antes de ser me7·clado con el cu­

meno lí quido como se muestra en la fi gura 2.1 pasa por un r~ 

-8-
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Figura 2.1 Diagrama de Flujo de gases de alimentación 



t~metro Lab-erest c o n flot ado r de acero inoxidable de 1/16 -

de pulgada cuya curva de calibraci6n y tabla de velocidad ~ s 

de flujo en e.e. por mínuto se muestran en el ap~ndice A, -­

con el objeto de medir el flujo de gas de SCllido del tl'ln<l11e. 

Posteriormente el nitrógeno se alimenta a un saturador de vi 

drio de 28 crns. de largo por 2. 5 cms. de diiímetro externo 

con junta esmerilada de 2. 74 ' cms. de diámetro, el cu rü conti~ 

ne un cierto volulllen de cumeno líquido. Este. saturador se e_!! 

cuentra sumergido en un baño de aceite a temperatura consta_!! 

te para controlar la fracción mol de cumeno en la alimenta-­

ción. 

La corriente de salida del saturador ( nitrógeno y 

vapor de cumeno ) se alimentan al reactor integral, a trav~s 

de un tubo de cobre previamente calentado, para evitar que -

el vapor de cumeno se condense antes de llegar al reactor, -

el tubo de cobre se calienta con una resistencia el~ctrica -

conectada a un reostato en paralelo con la resistencia del -

baño de aceite. 

Por Último ya que se llevó a cabo la reacción , la 

corriente de salida del reactor pasa por un refri gerante de 

65 cms. de largo, el cual consta de dos tubos conc~ntricos,­

uno d e O. 625 cms. de d.i~ :n etro interno de acero inoxidable, -

el otro de fierro g alvani 7ado de l. 875 cms. de diámetro in­

terno, el refrigerante se encuentra acoplado a un serpentín 

de tubo de cobre de 0.625 cms. de di~metro externo, el ser-­

pentín a su ve7 est8 acoplado a un tubo de ensaye donde se ~ 

colecta el condensndo que debe ser una mezcla de Benceno y -

eumeno no convert.ido . Para obtener una mayor eficiencia de -

condensaci6n el serpentín y el tubo de ensaye se sumergen en 

un L rasco dewar, el c1rnl contiene una me7cla de hielo seco -

y alcohol ind ustrial en proporciones tal e s que se alcance una 
o 

tempe rat~ra de -15 C. 
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i ~ l COn(\Pf1S2(10 f'llí ' s .· COl•' Ct'l Cll •1\(; \• rnd tlCtO d e la -

rP<'cciÓn, sr a11:' li ;ri por ;·nedin ,,p cromaton: r <"f.Ía ele <;<>se s. lo 

miís ad ec :13clo bubi Pse s .ido em e l os <>;as~' S ele s;:il ; ,¡ ;:i cle l r e;:i c-­

tor se a1rnli; aron clirec tr. inen t e con e l crom ató tT r ;:i fo con e l -­

propósito de tener mayor p r PsiciÓn Pn lo _,, d;itos o ll terd<ios, -

pero en Pstri oc <Js ]Ón no fue posi bl f' hace rlo por limit<'\cion e s 

d e ti po e conómico. 

E. Ca tal i?ador. 

r-L . . . a arcilla natural ut1l1 7ad a para e ste est ~dio, 

proviene de los Azufre s Michoacán, su área superficial ori~i 

n ri lmente es de 18 M2 / g r d~terminada por el mét'Odo B. E. T., la 

densidad real es de 2.007 g r/e.e., los dato s de análisis qui 

micos aparecen en la tabla 2.1 

La preparación del catali?ador a partir de la are_! 

lla natu r al se h.Ízo con dos métodos diferentes a saber: 

a).- El primer método con s iste en me7clar una parte de arci­

lla natural con una parte de carbonato de sodio hidrat_! 

do, la mezcla se calcina a un ran go de temperatura en-­

tre 426-760 ºe en presencia de aire por un par de horas, 

despu é s se mezcla con una parte de ácido sulfúrico c~ncentr_! 
do, se lava, se filtra y el precipitado se seca por es­

pacio de 1-2 noras a una temperatura entre 82-99 ºc. 

b).- El segundo método consi s te en mezclar dos partes de ar­

cilla natural con una parte de ácido sulfúrico durante 

6 Loras con agitación constante a una temperatura de 

90-95 ºc. Después del tratamiento qu.Ímico la arciÍla se 

lava varias veces con agua, po r ~ltimo 1~ arcilla se €­

calcina a 550 ºe d~rante 6 horas Pn at~&sfera de aíre. 
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TARl A ?.. 1 

Anál:is:is 1.uím:ico rlPl caolín 

SlLJCE (Siü
2

) .................... 45.08 % 

TJTANJA (Ti0
2

) ......... . ......... 1. to 

Al llM JNA <A1
2
o

3
) ................... 33.66 

OXJDOS DE FJERPO <Fe;{':i) ......... l. 28 

OXJD<i DE MANt;ANESO (Mnü) ......... º· 01 

MAGNESJA (M<jO) ................... 0.32 

CAL (CaO) ......................... º·ºº 
OXlDU DE SODJO (Na

2
o) ............ 0.25 

üXlnU DE PUTAS JO (!< ;:> O) ........... 0.35 

ANHJDRJDO FOSFORJCrJ (P205) ....... º·ºº 
ANHJDH1DO SULFURlCO <so

3
) ........ º·ºº 

AM il ílRJ OU CARBUN lCO (C0
2

) ........ º·ºº 
A(;fll\ i'E COM 1n N AC1 ON .............. 12.88 

HUMEDAD A· HIERE!' TE ................. 5.20 
TOTAL 100. 13 % 
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L <l s Sll PP r o h t r 11j . · , ... 

t 2· 1i f' 1. to po i· P l pri nlP r m0 to<l o . rn os tr fl r on V'1 l o •·p s li : P ; fl rn P1.te 

mayores 0 111'" e l ~ rP Cl o ;· i '.)' i.n r l . s Í 11 p · :ib ~ r go lo s res ,; l t ado s no 

fue ron S<" tis f:-- cto ri os . l-'or f·l cont r a ri o J o c; rPSU l t ;idoS d E' a­
re a s upen i c i a l con f' l s0 ·~.rndo método rnostr r> r o n u ;1 a un e t o -

con sic;er;::b l e c o n respe c t o a l ;-i o l'i '. i nri l, por l o ci ue e l méto­

do de pre p;:ir;ic i ,; n d e l c a t fl l i7 ;i cl o r dP d es iJJ te g r<'c iÓn adecuado 

aparentement e d ebe s e r el SP ~u ndo.J 

F. Microscopio El e ctrónico . de íl arrido. 

El micro scopio electrónico d e b ar rido (H; E. B.) prQ 

po r ciona i ,ná genes de obj e tos en t r e s dim ens i one s y permite -

observar l a forma y el tamaño de las partículas que coris titu 
, -

yen el c a tali 2ador así comó de los poros presen tes en el mi~ 

mo. 

Mayores detalle s sobre el funciou amie i; to y constru_f 

ciÓn del microscopio utili , ado pueden encontrarse en la lite­

ratura (9). 

El aparato const a de cuatro partes principales co­

mo se muestra en la fi gura 2.2 

a).- Un sistema Óptico para el haz de el e ctrones que se util1 

7a para el barrido de la muestra. 

b).- Un reci ¡: iente de muestra donde inter acciona el ha7 de -

electrones diri e ido y el material produciendose una se­

ñal. 

c). - Un sistema de detecció n que col ecta la información emi­

tida por l a mue s tra y amp l ifica l<' s e ñal. 

d). - !Jn sistema de exposición ci ue permite observ a r la imagen 

r.ue s e fo rm n e n cada caso. 
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Los electrones detectados no son los electrone s -­

dirigidos al especimPn de la muP s tra, sino que son electro-­

nes secundarios desprendidos de la muestra. 
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0 Preparac ión del catali zado r. 

En el procedimiento experimental se manejaron como 

variables el porcentaje de ~cido sulf~rico, la temperatura -

de calcinación, el porcent~je de arcilla natural y la tempe­

ratura de mezclado; por lo que fue necesario hacer.ciertas -

modificaciones a cada uno de los métodos empleados, con el -

propósito de seleccion a r el método de prepar ación más adecu-ª 

do. 

El primero de los métodos consiste en mezclar cao­

lín con 30-80% de carbonato de sodio hidratado, mo_ler la ·pa.§. 

ta y someterla a calcinación durante 1-2 horas a una temper-ª 

tura de 426-760 ºe, después se muele la pasta y se mezcla -­

con una solución de ~cido preferentemente de 70-1003 en peso 

· de ácido, la mezcla se lava con agua, se filtra y el precipi 

tado se lava varias veces con agua dest.ilada, hasta que no -

exista la presencia de sulfatos ( la prueba de sulfatds se -

hace con las aguas de lavado e hidróxido de bario ), ~or Úl­

timo el precipitado se calienta a una temperatura de 82-99°C 

durante 1-2 horas quedando la muestra lista para. ser someti­

da a pruebas de caracteri 7 ación. 

El segundo método consiste en lo siguiente: 

a).- Tratar la muestra térmicamente a 550 ºe durante 6 horas. 

b).- Secar la muestra a 120 ºe y colocarla~en un desecador -

hasta que alcance p~so constante. 

c).- La arcilla seca se activa químicamente du~ante 6 horas 

-1 6-



con agit?ción constRnte a 90-95 ºe (dos partes de arci­

lla por tina parte de ácido sulfú r ico), la concentración 

de la solución ácida es de 353 en peso. 

d).- Lavar la arcilla con agua destil ada y después filtrar -

la solución, el precipitado formado se lava variRs ve-­

ces con agua destilada hasta eliminación completa de -­

sulfatos. 

e).- Nuevamente la arcilla se trata térmicamente durante 6 -

horas a 550 ºc. 

En el Último método los pasos a) y b) fueron .supr_! 

midos para algunas muestras, siguiendose el método a partir 

del paso c). En este paso fue necesario usar un reactor tipo 

batch a volumen constante y presión de 585 mm de mercurio, -

con el propósito de evitar la evaporación del agua. presente 

en la mezcla y lograr la agitación constante~ 

B. Operación del reactor batch. 

El reactor se car ga con una cantidad previamente -

pesada de arcilla naturé'.l y éÍcido sulfúrico diluido, antes 

de llevarse a cabo la corrida experimental se le hace recir­

cular un a corriente contínua de aceite a 92 °c; posteriormen 

te se coloca el egitador mecánico que va a accionarse por m~ 
dio de un motor, el cual a su vez está conectado a un reóst~ 

to con el objeto de mantener agi tación constante. A conti nu~ 

ciÓn se hace girar el agi tador hasta obtener un mezclado lo 

más uniforme posible, la agitación dura 6 horas. 

C. Operación de l reactor de lecho fijo. 

Una mu es tra de catali7ador previamente pesadR se -

car¡; a en el reactor. Antes d e inicia :.: la corrida experimen--

-17-



tal s e acondiciona el eouipo; el lecho c a t a lítico y la 7ona 

de precalentamiento deben esí 8r a 450 ºe, e l baño de aceite 

que contiene a l s a tu rador debe e s tar a 125 ºe, y la línea de 

a limentación entre e l s Htur edor y el lecho catalítico debe -

estar a un a temperatura constante se gún la presión de vapor 

de cumeno que se desee obtener, al refri ge~ante se le pasa -

a gua por l a chaqueta hasta que alcance una temperatura de --

10 ºe, el frasco dewar que contiene el serpentín debe estar 

a una temperatura de -15 ºe 

Una vez que ya se ha acondicionado todo el equipo, 

se hace pasar n i trógeno al satur ador con el objeto de arras­

trar el cumeno, la mezcla de salida del s aturador fluye has­

ta la cam ~ de catali2ador en donde se lleva a oabo la desin­

tegración catalítica en fase gas-sólido entre la arcilla ac­

tivada y el vapor de cumeno, actuando, en este caso el nitr~ 

geno como un inerte, además de evitar un mayor envenenamien­

to del catalizador debido a la formación de carbón. El pro-­

dueto que se desorbe junto con la fracción de ctimeóo no rea~ 

cionado en fase vapor, se enfría en el re~rigerante Y. se con 

densa por medio del serpentín. Cada corrida ~e efectuó duran 

te 45 minutos a un mismo gasto de alimentación, los resulta­

dos de conversión se obtienen por análisis croaat~gráfico. 

D. Operación con el picnómetro. 

El picnómetro previamente secado se pesa vacío, 

después se llena con querosina hasta el tope·y nuevamente se 

pesa; por otro lado se pesa como máximo un gramo de muestra· 

de catalizador, a continuación se introduce el catalizador -

en el picnómetro aue contiene querosina y de nuevo se vuelve 

a pesar; con los datos obtenidos se procede a determinar la 

densidad real del catalizador por medio del método que se d~ 

talla en el apéndice C. 
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E. Análisis con u1yos X. 

Las muestras tn1t<irlris 0u:Ím'ic<1 y tPrn~ ic;:imP. : : te fue-­

ron anali2'ad;:is por medio de rayos X en l;i F;:ic u l t ad de 1. .. uími­

ca., para determinar la estructura crist<.'1ina. T: l propósito 

era saber si dicha estructura cristrlina hribÍa sufrido c r m-­

bios debido a los tratamientbs antes mencionrdos para cada -

una de las arcilla.s utilüadas. 

Las gr~ficas de cada una de las muestras se presen 

tan en el siguiente capítulo. 

F. Microfotografías por el microscopio electrónico de bRrrido 

Como las muestras a anali7ar eran Óxidos de meta-­

les (semiconductores), el operador ele! M. E. B. impregnó ! Pl s -

muestras con un metal conductor (plata metálica ) capá? de -

captar los electrones diri 3idos por el cátodo; posteriormen­

te las muestras se introdujeron en una cámara de evacuado, -

con el propósito de absorber el a ~ua presente en las mismas. 

Una vez preparadé\S las muestras, se colocaron en -

el microscopio pa r11 obtener res11l tactos de forma y t11maño de 

los poros. En este microscopio pueden obtenerse acercamien-­

tos de 1 micra. 1 as gr8ficas de al gunas muestras son presen­

tadas en el si guiente capítulo. 



A. Area Superfi cial. 

Se obtubieron medic iones de voiumen cict sorbidos y -

presiones p?ra cada una de l as mue s tras pre pa radas a distin­

tos tn1tamientos térmicos ·y qu ímicos por medio del B.E. T. es­

tático. Para poder calcular los parámetros de la e cuación -­

B. E. T. fue necesario usar un programa de comput adora, el cual 

se menciona en el trabajo re Rli:iado por LÓpe:: Mun3uía · (11) . 

Las muestras I y 11 se prepa r aron con el método -­

que se menciona en la sección 111-A, los datos que se obtu-­

bi e ron para el c~lculo del área superficial se muestran en -

el ap~ndice C y aparecen graficados en las figura~ 4.1 y 4.2, 

los resultados de acue rdo con el trat8miento usa.do, se m.ues­

tran en la tabla 4.1. 

las muestras 2A a la 8A3 se ?repararon con . el métQ 

do que se menciona en la sección 111-A, los datoa qu~ se ob­

tubieron para el cálculo del área superficial se muestran en 

el ápendice e~ y aparecen graficados en las figuras '·3 a 
4.17, los resultados de acuerdo con el tratamiento usado se 

mue s tran también en la tabla 4.1. 

B. Análisis de Rayos X. 

La arcilla ori ~ inal se sometió a ra yos X con-propQ 

s ito de saber de a ue tipo de estructura cristalina se trata­

ba. Según puede observarse en la fi gura 4.18 la estructura -

crist Plina corresponde a la de l P caqlinita. 
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p 

V(Pº-P) 

º· 05 

o. 2 

Area Superficial s 73.0 m2 /gr 

Peso de la Muestra= 0.4354 gr 

Figura 4. 3 Art>a Su l>f'rficial df' Muestra 2 A 
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V ( Pº -P) 

º· 05 

' ) 

Arpa :-> u¡ ,prficial = 5?.? m '/g r 

~eso dP Ja MuPstra = o. 4946 gr 

o. 2 º· 4 
p/pº 

Figura 4.4 Arpa SuoPrficial de MuPst ra 1A 
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O. 01S 

__ P __ 

V(Pº-P) 

o. 01 

o.oos 

Area Superficial= 203.0 m2/gr 

Peso de la Muestra= 0.5696 gr 

P/Pº 

Figura 4.5 Area Superficial de la Muestra 4A 
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o. 03 

__ P _ _ . 

v cPº-P) 

0.02 

0.01 

Area SupE' r f icíal = 1 ? q . 7 m2 / g r 

Peso dP l a MuPstra = ( 1. 508 4 g r 

p / pº 

Figura 4.6 Arpa SupE'r f ici a l d P l n Mues trn 5A 1 
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__ P __ 

V(Pº-P) 

0.03 

o. 02 

o. 01 

º· 1 0.2 

Area Superficial= 130.3 m2/g r 

Peso de la Muestra= 0.4581 gr 

º· ~ 0. 4 

f' i gura 4. 8 Arp a ·supe r fici al dP la ~,·J ue s tr a 51\ 1 
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p 

V(Pº-P) 

0.02 

º· 01 

\1 • '· • ·~ • J1-f, ' 1'S-' 

o. 1 º· 2 

Area Superficial= 167.4 m
2
/gr 

Peao de la Muestra= 0.5205 ~r 

• ¡ 1 "f\ 

o. 3 P/Pº 

Figura 4.9 Area Superficial de la Muestra 6A1 
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.. _.J• ___ -
V(Pº-P) 

0.02 

0.01 

0.1 

Area Superficial= 164.4 m2/gr 

PPSO de la MUPStra = ü.45 gr 

º· 3 

Figura 4.10 ArPa Superficial de la Muestra 6A? 
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__ P __ 

V(Pº-P) 

0 .02 

() , 0 1 

º· 1 

Area Superficial = 151.9 m2/gr 

Peso de la Muestra= 0.6072 g r 

º· 3 

Fi gura 4.11 Area Superficial de la Mue str a 6A3 

_,,_ 
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____ P __ 

V(Pº-P) 

0.02 

o. 01 

o. 1 

ArPR Su perfi cia l = 1<5.5 m ~ /g r 
PP .''° de l a Mue stra = O_ 4 77 1 r> r 

º· 1 

Fi gura 4.12 Area Superficial de la MuPs trH 7A 1 

-<~-
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p 

V(Pº-P) 

º· 02 

o. 01 

o. 1 

Superficial= 190.2 M2/gr 
Peso de la Muestra= 0.4003 gr 

0.3 

Figura 4. 13 Area Superficial de l a Mue stra 7A2 
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_____ P.. 

V(Pº-P) 

0.02 

o. 01 

o. 1 

ArPa Supprficial = 186.8 m2/gr 

FPso de l e Mupstra = 0.4828 g r 

º· 3 

Figura 4.14 ArPa Superficial de 1 <' rv: 1w s tra 7A 1 
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ll . 02 

o. 0 1 

º· 1 

Area Suoerf ici a l = 184.4 m
2
/gr 

VPSO UP } ¡ h uest r a = 0.3537 rr r 

0 . 2 0.3 

Fi gura 4.17 ArP ~ Suue r f ici a l de 1 8 MuPstrr 8 A
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'rf, l lJ ll 4. 1 

f-'.E Si'l " i'.D11 S !J:C J\1'EA <;: 1p::,• FlCl :\l A i l] r:·:1·· "Te': T · .~-,~~ -~,·- _ :·" .'' .. ____ _ 

TJ; ATA\~ 1E'·'.Tl• T;:: n~.l lCl• 'f'P /\T.ll.' 1) ~:; ·-r1 i ! 11 ~: · r·< 1 

;,¡fJESn~A AJU;A S UP. (m
2 ¡. , r ) TEMP. <ºn . TlEMi-'U (Hrs) %l 'Jó''·º (]1?50,q) T!''·i l' . - '''-''· c1 _:._r 0 c~'--- --~~·~ ·0~ ·_r_~_:_ - . 

I 60. 4 4 2fi - 7n0 2 nR 
11 47 . 7 42fJ-7AO ? f..cn 
?.A 73 . O 5.50 6 ~~ 
3A 1?.2 550 6 ~8 
4/1 103. o 550 h '>í¡ 

5.Al 12Q. 7 500-550 6 ?() 

5/'.? 1 20 . 5 600 6 20 
5A'l 130. 3 550 6 ?CJ 

6t., 167. 4 550 6 ?5 
6A?_ 164. 4 600 6 1 5 
f)Al 151 . 0 700 

71',, 
7 A 

u~ 
8 A 1 
8 A 
8A2 

3 

1 Q5. 5 
1.º0 . 2 
186. 8 

220.0 
2 15. 0 
184, 4 

400 
450 
550 

400 
450 
550 

h ?5 

6 20 
h ?O 
6 ?O 

ó 30 
6 'º 6 30 
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Después de cad<> tratamiento f ue necesario sciber -­

que cambios su f rió en su estructura cristalina c<>da una de -

las muestras. Así por ejemplo de la tabla 4. 1 se ana li ~aron 

las 4 primeras muestras, en todas ell es la est r uc t u re crist~ 

lina corresponde a la cristobalita, como s e mu e stra en las -

figuras 4. 19" 4.22. 

Posteriorme nte solo s e a11ali7a.ron muestrns repre-­

sentativas con mayor ~rea superficial como son: 4A, 6A1 , 7A1 , 

y 8A2• Los resultados son semejantes a las cuatro muestr a s -

anteriores y se muestran en las fi gura s 4.23 a 4.26. 

C. Densidad real. 

Otra de las car'1cterísticas a determinar en este -

trabajo es la densidad real, la cual proporciona información 

de al g~n posible aumento en la porosidad de las muestras, -­

después de c ada trat am iento tanto térmico como químico. Los 

result pdos se mM e stran en la tabla 4.2. En este caso lama­

sa de catali~ador no fue constante. 

D. Microscopio elec trónico d e barrido. 

De las muestras prepa r ad Ps unicamente fue posible 

anali~ar en el M.E.R. dos de ellas a saber: 4A y SA, con el 

r ropÓsito de SRhe r el posible tama ño y forma de los micro y 

rnac ropo ros. 

La porc ión de l a superficie que se lo gró foto gra--

1 i a r, como s e mu Pstra en l as figuras 4.27 y 4.28 varía desde 

?. u h '1sta 40u, i;r>hr1a sid o posible foto a, r afiR r porciones --­

más pf'rueñas, pe r o lR s muestras no e s tah'1 n bien evacirnctiis, -

r or l o 0 11P 1 <> i:ttmC'd?<l interfirió d<' t<il m;rnera eme no fu e -

!JOSlb l e obtene r ffiRVO r infnrmaciÓn. 
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E. Act i vid Ni 
. , . 
1.u1m1 c<1. 

LFis meclicl;is PXJ'e ri mer•t;i]ps sr' llev?ron ;i c<"ho a 

!'H.' SiÓn cie 585 mm d e li3 , e l flujo cte ?Ument?C'jÓn c',pl ~;> S a­

C<lrreado r (N 2 ) fue const 2nte e n toc1 2s l fls cori·jd:>s. su v'llor 

de élcuerdo con rJ rotrÍme tro emple ;icio cuy ;:i c11rva cte c 2lj1JriicjÓn 

se mu e str a en el ;ipéndice n 

Se utilizaron clos diferentes frrcciones mol de cu­

meno en la aliment?ción, su v;ilor fue calculéldo por un sim-­

ple balance de materiales como se mu estr a en el ap_énctice D, 

la masa ele cntalj , ador y la temper?tura de la cam a catalíti­

ca permanecieron constantes y fueron respectivamente 5 gr y 

450 ºc. Las resjstencias de transporte tanto e~ternas como -

internas se consideraron d e spreciables. 

El condensado fue anali7ado en un cromatógrafo ·de -

gases y los valores fueron reportados como relación en peso 

de benceno obtenido a cumeno no convertido. Los resul tad0 s -

para c 2da una de las corridas se muestran en las figu~as 4.29 

En este trabajo unicamente se hicieron coriidas pa 

ra dos muestras de catali7ador, ya que.no fue pos~ble : pasti­

llar las dem~s muestras, por lo aue quedan pendientes resul­

tados de actividad para las dem~s muestras preparad~s: 
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V. ).)J SC\JSJON DE RESULTADOS 

A. Area Superficial. 

De acuerdo con los resultados que se muestran en -

la tabla 4.1 para las muestras I y JI, aparentemente el área 

superficial disminuye a medida 0.ue se aumenta la concentra--

ción de ácido en el tratamiento químico, a una misma temper~ 

tura de trat ?miento térmico. 

Estos resultados corresponden al primer método el 

cual no menciona na d a acere¡:¡ de la temperatura de me:>clado,­

y como el rango de temperatura de tr?tamiento térmico es muy 

grande, se pensó en otro método que tomara en cuenta estas -

dos varü1bles para ver si era posible aumentar el área supe.f 

ficial. 

En consecuencia, con el se gundo método, las mues-­

tras 2A y 3A se trataron con menor concentración de ácido, -

a la misma temperatura de tratamiento térmico y variando la 

temper?tura de mezclado, observandose una disminución en el 

area superficial al disminuir dicha temperatura. A continua- · 

ción se redujo aún m<Ís la concentr;ición de ~cido, mante n iendo 

las otras variables const?ntes, con lo cual se lo~ró aumentar 

consider<iblemente f>l 2rea superf:ici;il como sucedió con la -­

mt1 Pstr<1 4A. 

Por lo tanto nar;i ];is mu c str;is 5A1 , 5A2 y 5A3 se -

mantuvo l n conCPntr aciÓn constante y se v?rió la temperatura 

dc tr 11 t<i ·ri P1 ,to t.;rmico p? rr' <letermin n r el valor Óptimo de di 

cha tem nerat r1ra. T:n este c r so , el <Írea superficial djsm i nuyó 

R medid? (' tlf> S f' aum p11 tó 111 te mppr;1t11ra de c<lcin<ición, seP,1Ín 

se mu c-.·str a f> ll l <' fi .c; ura 5. l 
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l o s re s ul t,-ctos obtenü1os lrn s ta l :> m1 1Ps trii SA ctr1--
1 

béln lu <; ilr a pet; s ;:>r en inc:Prt~ct·1mhrps, y :> 011 e 11s i11 <10 l:>s m.is-

mils concticionP s ct P operación , no s e obtuvo 1'1 misma ~rea su­

perficüil como Pn 1<> m111"str'1 4A. 

Por lo tanto, se pensó en variéis posibilid:>des pa­

ra optimi 7ar l:> s carActer{st.icas del catali,ador; aumentar -

la concentración de ácido o lél temperatura de tr ~ tamiento -­

térmico o bien ambas. Habiendo decidido este Último, el re-­

sul t;:ido fue que conforme se aumenta la temperatura de trata­
miento térmico a una misn¡::i co1,centr:ición de ácido, el área -

superficial disminuye p;:ira las muestras 6A
1

, 6A
2

, y 6A
3

, se­

gún puede observ;:irse en la figura 5~1. 

A continuación se pensó en disminuir ambas varia-­

bles (Temperatura de calcinación y concentración de ácido ), 

el resultado fue que conforme disminuye la temperatura de -­
calcinación a una misma concentración de ácido, el área supe~ 
ficial aumenta este hecho puede constatarse en la figuia 5.1 
para las muestras 7A1 , 7A2 y 7A

3
• 

Aparentemente se podía suponer que las variables -

ya se habían controlado. Pero había que comprobar . dic~a supg• 

sición, para ello se mantuvieron las temperaturas de calcÍn,! 

ción del caso anterior y se aumentó la concentración de áci­
do, resultando un aumento en el área superficial, confor11e -

aumenta la concentración de ácido y disminuye lé te~peratura 

de calcinación, como sucedió en las muestras 8A1 , 8A2 y ~A3 , 

según puede observarse en la figura 5.2. · 

B. Densidad Real. 

Para hflcer un 'análisis de los resu·ltados experime.!! 

tales cte densidad real, se toma ron en cuenta muestras repre-
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sentatiVflS em donde se utili~Ó una masa de Cfltali /ador apro­

ximadamente semejante, con el objeto de averiguar si el vol~ 

men de los poros aumenta o disminuye al aumei.tar el ~rea su­

perficial. 

En este caso se usaron los datos de las muestras -

SA2 , 7A3 , BA1 y 8A3 , que aparecen en la tabla 4.2 y se obse~ 

va que conforme el área superficial aumenta, la densidad real 

del catalizador tflmbién aumenta, por lo tanto el volumen de 

los poros disminuye. 

c. Rayos X • 

Considerando las figuras mostradas en el capítulo 

anterjor para rayos X, se puede decir que la estructura cri~ 

telina que se obtuvo para todas las muestras fue cristobali-

ta. 

En cada una de las figuras lo Único que varía son 

los picos correspondientes a una distinta distancia interpl~ 

nar, esto depende de la cantidad de agua que se elimina a -­

la arcilla durante la calcinación, logrando con ello mejor di~ 

tribuciÓn de los ~tomos dentro de la red cristalinL 

D. Actividad ~uímica. 

En este trabajo Únicamente se lograron probar dos 

muestras con respecto a su actividad para la desinte ~ ración 

de cumeno, 4A 7 7A, de las cuales, la segunda diÓ una mayor 

conversión, posjblemente debido a oue el tratamiento térmico 

usado en este caso dÍÓ luv,ar a una mayor distdbución de los 

centros activos, así como el hecho de que para lfl muestra 7A1 
se trabajó en condiciones tales que no hubo evaporación de -

¡¡gua durante el tratamiento con H2so4 , lo cual si sucedió --
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con la muestra 4A, hecho eme pos:i blemente J12y<1 i fl11jdo en -

las c 212cterísticas d e acÍJe~_de l ~ superficie. 

E. Microscopio electr6nico de ba rrido. 

Tomando en consideraci~n las micrnfoto~raffas mos­

tradas en las fi~s. 4. 2 7 v 4.28, se puerle obsPrvar nue la -­

forma de las p2rtícul11s es Psférica y su tamaño promPdio es 

aproximadamente de 5.48q.Así, como también se observa oue -~ 

los poros C1ue es posible de"finir, en su mayoría son macropo­

ros, la forma de los mismos no es posible precisarlas por este 

método. 
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CüNCI USJUNES Y RECuMENDACJUNE S 

A. Conclusiones. 

De acuerdo con lo expuesto en el capítulo anterior, 

fue necesario recurrir a un segundo método de preparación, • 

con el cual si fue posible aumentar considerablemente el árPa 

superficial, por lo que se consideró, por el momento, el me­

todo adecuado para tratar arcillas naturales d e comros)ción 

química semejante. Además se pudo comprobar la suposición -­

teórica hecha en el primer capítulo, de ~ue a medida que se 

aumenta la concentración de ácido hasta un máximo de 303 en 

peso, es posible aumentar el área superficial , pero para lo­

grar tal propósito, también es necesario fijar una temperatQ 

ra de tratamiento térmico, por lo que también se puede con-­

clui r que a medida que se disminuye la temperatura de trata­

miento térmico ctesde 700 hasta un mínimo de 400 ºe, se obti~ 
ne un área superficial mayor. 

El método consiste en me7clar partes proporciona-­

les de arcilla natural y ácido sulf~rico al 303 en peso, en 

un reactor batch a 80 ºe con agitación constante durante 6 -

horas, posteriormente s e trata la me7cla térmicamente a 400-

ºc durante 6 horris. 

Otra de la s suposiciones hech as en el primer cap{­

t11lo f11e c111e mectiante el tratamiento nu {mico PS posible remo 

ver ;tomo<; dp aluminio de la r<"d cristalina nue sP PncuPn--­

tran formando PnlricP<:; octah~dricos. tal propósito s e lo ~ ró -

co n Jri :> rcillrt n;it11n•l n11<> pn nn principio tenia 1ma pstr11c­

t11rrt corrPo;riondiPnte a Ja crtnli11it? v finalmente se obtuvo -

-58-



1"' cric:-t0h;iJi t ::i ""~ 'ín f"vrlpn loe: ::i n ~ li c::ic; tmr r::1vos X. l\flp ­

m<Íc: pc; t o t- r ::1e CO'll O c r• n <: <>c11 <> nc i::1 •tn P <1ismir111c i ón en el t::1 maño 

de noroc: . lo cu ~· l c;e n11fl o com r> rob ::1 r ::11 h Pcer pn1Phas de clen­

s :id ::1d r e::1 J, en l P<; cu;ciles a me(!i<ia 011e a1 1men ta el Rre<l super. 

f ici::1l, P l vo lumen de lo s poro<: rlj_<:m:in11vP. 

Como no <:iempre rPc: 11l t::i oue l::is mttP <: tr::1s cie mejor 

BrPFl ~upPrf:ic:iRl son l ~s CTUP ti PnPn mayor ñctiv :i rlricl n11 Ímica, 

fu e necrsRrio h?cP r prueba~ de d:ichR C?ractf' rÍstica pRr::1 cie­

t e rm :i nar la conversión de Cumeno a Re nceno bajo ciertas con­

diciones <le operrición s:in t om<" r en cuenta fenómenos de tnin.§_ 

ferenci::1 d e m<"sa y c::1Jor externos e :internos a nivel r eac tor 

y R nive l n?rtíc11l::1 CRt<ilÍtica. 

En este c<i so la conversi6n fue mayor p?r<l la mues­

tr<l que tenÍ<l relRtivPmente me nor ~rea superficial, pero cu­

yo trRte mien to nuÍmico hací::1 suponer que tuviera mejores ca­

rRcterÍsticas de acidez superficail, dado nue dicho trata--­

miento se llevó a cabo bajo condiciones perfe ctamente contro 

lad<is y con una concentración constante de H?,so4 

En resumen, a partir de los resultados obtenidos 

podemos concluir lo si guiente : 

l. Se lo gr6 un método de prep<iración cte cat a li?adores sílice 

alÚminé' a p;ntir de caolines mexicanos, que requ1ere uti­

li 7<i r Rcido s11lf1Írico al 30% en agua para . el tratamiento 

qulm:ico y una temperatura de ca.lcinación de 400 ºc. 

2. El Rrea superficial de la arcilla natural una vez prepar~ 

da por el método arriba mencionado, sufrio ún aumento con 

s:iderable con respecto a la arcilla ori ginal. El valor 

del Rrea superficial alcanzado fue de 220 m
2
/gr. 
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3. Por medio de rayos X sp lo Pr6 verificar Pl <Pm b io sufrido 

por lci arcilla natural en lo 011e respectci A Ja r<' r\ rrist;:i 

lina de caolinita a cristobalita. 

4. De acuerdo con las microfotog raf]as tomadas en el M. E. B. 

se obtuvo un valor promedio de tamaño de partícula.de - -

5.48 q. •sí como, la forma de la pcirtícula nuP fue esf~ri 

ca. 

5. Con los resultados de densidad real fue posible comprobar 

que a medida que aumenta el 5rea superficial . disminuye -

el volumen de los poros, como consecuencia de un aumento 

en la porosidcid. 

6. Como resultado de las pruebas de actividad para desinte-­

r, rcición de cumeno, se log ró obtener conversiones hPstci de 

un 98% a benceno. 

B. Re comendaciones. 

l. Para poder corroborar l os resultados de actividad es nec~ 

sario probar t od<is l as mues tras nue se prepararon, y con 

ello ver ificar c11Al rle ellris PS l<i mejor para la reacción 

~e rlesinte ~ r <i ci6n. 

?. . CRbe m".'ncionar r: ue en estP tra b;i jo, no fue posible obte-­

nPr iso tPrm<is rlP <i0 sorción, con l as cuales se lo ~ ran re-­

sult::irlos rlP form<i. Pm<iño, y di s trib.ución de los poros: -

t :o l 0 s res11]-t ::i~ os -""' norl rí"<in com r><i rar con los obtenic1os en 
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P l ~l . E. H. por lo tr1nto PS nPces<1rio r i"r ct 11;i r tal rl.Ptermi­

naciÓn. 

3. Es de s uma import ancia determin8r la di .st ribuciÓn d e los 

centros ácidos e n la supprficie, por lo <.ual, PS necesa-­

rio h?cer dichas determinaciones por a lguno de los m~to-­

dos conocidos. 
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APENl.HCE A. 

Curva de cRlibraciÓn de rotámetro y velocid~des de 
flujo de aliment~ción para N2• 
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AP l~ r-\tJ J Ct:. R. 

Datos Calculados para obtener valores de área su-­
perf icial. 
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TABLA l. b 

PRESlUNES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 1 

35.6450000000 

28.38000000 u0 16. 0576081173 º· 0596686871 0.4893103448 

30. 8 7 5 GüGuúOO 18. 1149158981 0.0628348955 0. 5323275862 

33.430000ú001 19.1244239816 0.0711447499 0.5763793103 

1 36.04000000 00 21. 2414592298 0.0772623829 0.6213793103 
•:::1' 
'.JI 38. 43000ü ü ú01 23.31270C,8592 0.0842338789 0.6625862069 
1 

41. 37 9t, 999999 25.9616873506 0.095 9017542 º· 7134482 7 59 



TABLA 2.b 

PRESlül'<ES VOL. ADSüRBIOO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra II 

15.0750000000 

11.0449999999 5.2085528373 0.0451613381 º· 1(04310345 

12.025000ú000 5.5303249585 0.04729472 41 0.2073275862 

13.3300000000 5.8013981598 0.0514376980 0.2298?,75862 

1 14.6749CJ 99999 5.8748855619 0.0576554183 0.2530 172 414 
;)-

o. 2765517241 ~ .16. 0400000000 6 . 3043145157 0.0606360654 
1 

17.6100000000 6.6261 932160 0.06579 C,3203 0.3036206897 



TABLA 3. b 

PRESlüN.ES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 2 A 

24.2949999999 

18. 44499999·99 11. 1176392640 0.0419435024 o. 3180172414 

20. 73000 ü uü00 11. 8952776381 0.0467590120 0.3574137931 

22.6400000000 12.3946095316 0.0516572540 0.3903448276 

1 24.2100000000 13.0352213557 01·05496524 74 0.4174137931 
O' 

26.0850000000 13. 7458637691 0.0594598702 0.44<;7413793 -..] 
1 

28. 1150000000 14.3060621262 0.0657604416 0.4847413793 



TABLA 4. b 

P llliS lON.ES VOL. ADSORBIDO P/V* (PO-P) P/PO 

Muestra 3 A 

21. 8450000000 

16.7600000000 7.7410070361 0.0524998298 0.2889655172 

18.4449999999 8.0869156839 0.0576626179 0 .3180172414 

20.475 üOOuüUO 8.6544973846 0.0630465547 0.3530172414 
1 22.530000000ú 9. 1195868618 0.0696505963 0.3884482 759 o-
o:> 24.044999 9999 9.7550640854 0.0725923607 º· 4145689655 1 

25.934999999 9 10. 3279511344 0.0783142573 o. 4471551724 



TABLA 5,b 

PRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V* (PO-P) P/PO 

Muestra 4 A 

20.6500000000 

8.6550000ú00 27.2318844378 0,0064408951 0.1492241379 

10.0900000000 28. 2057718383 0,0074666708 0.1739655172 

11.1949999999 29.4382335575 0.008124S389 o. lS30l 72414 
1 

12.5100000000 30.5622839481 0.0089981984 0. 2156896552 o-
-O 
1 '13.9150000000 31. 9150331878 0.0098900176 0.2399137931 

15.3650000000 33.0612827684 0.0109005045 0.2649137 \ 31 



1 
...;¡ 
o 
1 

TAHLA 6.b 

PRESlONES VOL ADSORBIOO P/V*(PO-P) P/PO -------

20.9399999999 

12.5649999999 

14.090000uOOO 

15.7749999999 

.17. 36500 00000 

19.0750000000 

20.4500000000 

Muestra 5 A1 

18.7369468595 

19.3525496271 

20.1666697632 

21. 1115951542 

22.0184662140 

22.9574483708 

0.0147595506 

0.016580 <;48 3 

o. 0185253117 

0.0202420025 

o. 0222560897 

0.0237224617 

0.216637931 0 

0.242931 034 5 

o. 2719827586 

º· 2993<, 6551 7 

0.3288793103 

0.3525862069 



TABLA 7.b 

PRE~lONES VOL. ADSvRBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 5 A2 

21. 93 99999999 

14.7650000000 14. 2841517109 0.0239080158 0.2545689655 

16.450ü000000 14.9556293036 0.0264722090 0.2836206897 

18. 0050000 1_, UO 15.7102585156 0.0286552428 0.3104310345 
1 19.9349999999 16.4484246315 o. 0318394896 0.3437068 966 
-.J -1 21. 42999999 C, 9 17. 4211910067 o. 0336371637 0.3694827586 

23. 3199 C,9C, 999 18.1470410557 0.0370547285 0.4020689655 



TABLA 8. b 

PRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 5 A3 

22.8400000000 

14.7849999999 17.3163839706 0.0197573914 0.2549137431 

16.5750000000 18.5016101893 0.0216262637 0.2857758621 

18.3149999999 19. 3119154840 U.0238976494 o. 3157758621 
1 19.9049999999 20.2032069613 0.0258627017 0.3431896552 
....] 

tv 21. 7100000000 21.1986523060 0.0282204935 0.3743103448 1 

23.3700000000 22. 2447115708 0.0303374757 ú .4029310345 



TABLA 9.b 

PRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 6 Al 

21. 4650000000 

11.0600000001 23.1596362137 0.0101737324 0.1906896552 

12. 7450000000 24.4138364826 º· 0115355217 0.2197413793 

14.2900000000 25.5017698947 0.0128197956 0.2463793103 

1 15.7400000000 26.3959879376 º· 0141103347 o. 2713793103 
--.) 

JJ 
1 

17.3400000uOO 27.6400552612 0.0154291788 º· 29896551 72 

18.8400000000 28.5628051859 0.0168436946 0.3248275862 



TABLA 10. b 

.l:lRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 6 A2 

21. 9900000000 

12.6350000000 19.7059746775 o. 0141337176 0 .2178448276 

14.4350000001 20.9813897513 0.0157922794 0.2488793103 

16.1650000000 22.0946266486 0.0174883674 0.2787068966 
1 17.7400000000 23. 0231112534 0.0191388497 0.30586206 90 
-.J 
~ '19.4900000000 24.3503345414 0.0207842036 0.3360344828 1 

21. 0950000000 25.3228827521 0.0225725787 º· 36370 68966 



TABLA 11. b 

PRES IONES VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 6 A3 

20.675000 0000 

10.3350000001 22.9757827548 o. 0094371437 0.1781896552 

11. 83500000 01 23. 948421 7138 0.0107047 992 0.2040517241 

13. 450000000 1 25.2574267258 º· 0119532355 0 . 2 318965517 
1 14.8700000 000 26.6801550166 0.0129223995 0.2563793103 ...,¡ 
Vl 

28.0396887731 0.2856896552 1 16.5700000001 º· 0142637719 

18.3250000001 29.0453318299 0.0159019618 0.3159482759 



TABLA 12,b 

PRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V* (PO-P) P/PO 

Muestra 7 A1 

23.8050000001 

10.4250000000 24.0713468709 0.0091032585 0.1797413793 

ll.8550000001 25.0025158339 0,0102752689 0.204396 5517 

13.3550000001 25.8548740136 O. Oll5698743 0.2302586207 
1 ,1~. 9250000000 26.8808965198 ().0128897741 0.2573275862 .....¡ 

"' 1 ló. 460000.0001 27.7619490859 º· 0142729382 0.2837931035 

17.9900000000 28.7881022103 o. 015618868.8 o. 3101 724138 



TABLA 13.b 

PRESluN.ES VCL ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 7 A2 

22.6300000000 

11. 3400000001 22.0523944781 0.0110207860 0.1955172414 

12.7300000001 22.9476589594 0.0122540465 0.2194827586 

14.0100000000 23. 7699272510 0.0133985043 0.2415517241 
1 15.5400000000 24.5007789067 0.0149379545 0.2679310345 ~ 
~ 

16.9350000001 25.2315647781. 0.0163444078 0.2919827586 1 

18.4800000001 25.6772490784 º· 0182111150 0.3186206897 



TABLA 14.b 

PRESIONES VOL ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 7 A3 

21. 0150000000 

10.5050000000 24.0700201221 0.0091890732 o. 1811206897 

11.8850000000 25.2261781394 0.0102165794 0 . 2049137 931 

1 
13.3050000001 26.2423183055 0.0113436740 o. 22 93965517 

-J 14,9700000001 27.1961972609 o. 01279211 25 0 . 2581 0 34483 .JO 
1 

16.6300000000 28.2191072209 0,0142450330 o. 28672413 7 9 

18.0350000000 29.3502162184 0.01537535 05 o. 310948?,7 59 



r» 
t:' 
i 
i .. 

1 
-.J 
.o 
1 

PRESIONES 

21. 8850000000 

8.8050000001 

10.0600000001 

11.2800000000 

12.6050000000 

13.8250000001 

15.0900000001 

TABLA 15.b 

VOL. ADSORBIDO P/V*(PO-P) P/PO 

Muestra 8 Al 

27.9942093404 0.0063935224 o. 15181L03448 

27.8875942982 0.0075246950 0.1734482759 

28.0654868366 0.0086026784 º· 1944827586 

28.0208349181 0.0099095460 0.2173275862 

27.9965372670 º· 0111 785188 0.2383620690 

28.0649179170 0.0125304581 0. 2 601724138 



TABLA 16.b 

PRESIONES VOL. ADSORBIDO P/V* (pO-P) P/PO 

Muestra 8 A2 

21. 3650000000 

8.4399999999 25.2367189681 0.0067480495 0.1455172414 

9.6050000000 26.3347758251 0.0075364574 o. 16560 34 483 

10.72500000ü0 27.2298121210 0.0083314601 º· 1849137931 
1 12.8300000000 28.7013034369 o.oo c; s963477 0. 221 2068 966 :)';) 

::> 
14.0300000000 29.7883035787 º· 0107116268 0. 2418 965517 1 

15.41:50000000 30.4559132736 º· 0118854396 0. 26577586?,l 



TABLA 17.b 

PHES l uN ES VOL. ADSORBIDO P/V* (PO-P) P/PO . __ 

Muestra 8 A3 

2 4.7550000000 

14.0600000001 56.8429088760 0.0159152665 0.2424137931 

15.34000 00000 58.7005787304 0.0173191696 0.2644827586 

17.2200000000 53.4109366474 0.0223522204 0.2968 S65517 
1 

18.680000ü ü01 63.5250633496 o. 0211438075 0.3220689655 00 ..... 
1 20.46000 00000 66.4648462848 0.0231837826 0.3527586207 

21. 99000 ü0000 68.8001465416 0 . 0250944502 0.3791379310 



APE!'; 1)] CE C. 

Sec11encia de Cálculo utili7ada para obtener valo-­

res de densidfld real. 

(1) mq = (mp + ma) - mp 

(2) Va = mq/dq 

(3) dq = s grav. (20 ºe) X g r/e. c. 

(4) mql = mt - (m + m ) 
e p 

(5) Vql = mq/dq 

(6) Ve = Vq - Vql 

(7) de = me/Ve 

- R?.-



AP r:Níl l C1': D. 

ARlAnce dP mRtPri Rlc-s pPrP ohtPnP r ~Psto rle Rli--­

mentRci6n de cumeno. 

l. Cálculo de gasto de cumpno 

(1) * qt = qn2 + qc 
* * (2) qn2 Yn2 = qt Yn/. 

(3) qc = q* Ye 

(4) 
t* 

Yn~ + Ye = 1 

(5) Yn* = 1 Y* (5 ) en (2) 
2 e * (6) qn2 Yn2 = q* 0-Yc) 

t 

(7) q* = qn 2 Yn2 t 

(1-Y~ (7) en (1) 
(8) qn2 Yn2 = qn2 + qc 

* ( 1-Yr: Si yn?. = 1 
( 

(q) qc = on 2 
( 1 - 1) ----¡ · 

1-Vc 

?, . C;lculo r\P fr;1cción mol ele eumeno. 

( 1 o) * K_ Ye = 
Pe 

c orno Pe = Pt 
( 1. 1 ) * Ye= -~-

Pt 



NOME!'Cl 1\TUl!i\ 

mp. masa lle picnÓ1netro v acio (g r ) 

mp + mq. ma s a de picnÓmetro c on ouerosina <gr) 

mq. masa oe q uerosina <g r ) 

Vq. Vo lumen de auerosina (e.e.) 

den sidad de a uerosin a (g r/e.e.) dq. 

mt. 

me. 

masa de picnómetro con auerosina y c a talizador (gr) 

mas a de catali/ador (g r) 

Vql. 

mq1. 

de. 

q~. 

qn2. 

qc. 

Vo lumen desplazado de querosina <e.e.) 

ma s a despla7ada de querosina (gr) 

densidad real ( g r) 

g<i sto de cumeno y nitrógeno (c.c./min) 

g'1s to de nitrógeno a la entrada del saturador 

gasto de cumeno (c. c. /min) 

Yn2 . fracción mol de nitró ~eno a la entrada 

(c.c./min) 

* Yn2 fracción mol de nitró geno a la salida del saturador 
* Ye fracción mol d e cumeno a la salida del saturador 

Pe Presión parcial de cumeno (mm Hg) 

Pr Presión total (mm Hg) 

pg Presión de vapor de cumeno (mm Hg ) 

Al3REV I ATURAS. 
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