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4. Introduccion

¢Por qué caracterizar un catalizador?

La caracterizacion de catalizadores heterogéneos es una etapa critica vy
fundamental en todas las fases de su desarrollo y aplicacion. Permite establecer
una solida conexion entre las propiedades fisicoguimicas del material y su
comportamiento catalitico, es decir, la relacidn estructura-actividad.

Comprender esta relacion es esencial para:

0 Optimizar el disefo de nuevos materiales cataliticos. Permite modificar
intencionadamente las propiedades del catalizador para mejorar su actividad,
selectividad y estabilidad.

0 Evaluar la estabilidad: Monitorizar los cambios en el catalizador antes, durante
y después de su uso en reacciones para entender su envejecimiento vy
desactivacion.

0 Comparar el comportamiento: Facilitar la evaluacion comparativa entre
distintos catalizadores o entre diferentes condiciones de preparacion de un
mismo catalizador.

0 Control de calidad: Asegurar que los catalizadores producidos cumplen con las
especificaciones deseadas.
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4. Introduccion

¢Por qué caracterizar un catalizador?
Un mismo catalizador puede variar significativamente su actividad dependiendo de
una Mmultitud de factores intrinsecos y extrinsecos. Por ello, la caracterizacion busca
determinar propiedades clave como:

0O Propiedades texturales. Relacionadas con la superficie y la porosidad,
incluyendo el area superficial, el volumen y la distribucion de poros, y el

tamano de particula. Estas propiedades influyen directamente en la
accesibilidad de los reactivos a los sitios activos.

0O Propiedades estructurales: La identificacion de fases cristalinas y el grado de

cristalinidad son cruciales para entender la arquitectura molecular del
catalizador.

0O Propiedades de composicidn: La composicion elemental global y superficial, asi
como los estados de oxidacion de los elementos, son vitales para conocer la
naturaleza quimica del material y la distribucion de sus componentes.

0 Propiedades de superficie: La naturaleza y el numero de sitios activos (acidos,
pbasicos, metalicos, etc) y la presencia de especies adsorbidas son

determinantes para la interaccion con los reactivos y la mecanica de Iau
reaccion.



Fundamentos de Catalisis Heterogénea

4. Introduccion

¢Por qué caracterizar un catalizador?

La seleccion de la técnica de caracterizacion adecuada depende del tipo de
informacion que se desea obtener y de las caracteristicas especificas del catalizador.
La caracterizacion es, por tanto, un proceso iterativo que guia la investigacion y el
desarrollo de catalizadores mas eficientes y sostenibles.

Basado en teoria y requerimientos, se formulan
hipotesis sobre composicion, estructura y propiedades

ideales. Se eligen materiales y estrategias de sintesis.

Preparacion experimental del

Se analiza el rendimiento y catalizador con técnicas como

/
se ajustan parametros para impregnacion, sol-gel 0
mejorar. Si es necesario, se Opt|m|zaC|6n Sintesis coprecipitacion.  Se  busca
retroalimenta a Disefio o reproducibilidad y control de

Sintesis. = propiedades.

Se aplican técnicas analiticas
(SEM, XRD, BET, TGA,

(o T -1 1y r- (o g}l XPS. FT-IR, TPD) para

evaluar morfologia,

Se mide el rendimiento catalitico
(actividad, selectividad, estabilidad)
bajo condiciones de reaccion

‘ Prueba

estructura, composicién 'y
superficie del catalizador. u

Ciclo de Vida del Catalizador 5

controladas en laboratorio.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

A continuacion, se describen algunas de las técnicas de caracterizacion mas
empleadas en el campo de la catalisis heterogénea, destacando su objetivo,
principio de funcionamiento, equipo principal y ejemplos de aplicacion relevantes.

4.2.1. Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

4.2.2. Fisisorcion de N2 — Método BET

4.2.3. Porosimetria de Mercurio

4.2 4. Difraccion de Rayos X (XRD)

4.2.5. Analisis Termogravimetrico (TGA)

4.2.6. Espectroscopia FT-IR (Infrarrojos por Transformada de Fourier)
4.27. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

4.2.8. Desorcion a Temperatura Programada (TPD)



Fundamentos de Catalisis Heterogénea

4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.1. Microscopia Electréonica de Barrido (SEM)

EISEM es como una lupa super potente que te permite ver la superficie
del catalizador en un nivel de detalle increible

0 Objetivo: Analizar la morfologia del
catalizador (forma general, si es

esférico, irregular, etc.), la
topografia superficial (si es liso,
rugoso, POroso), la textura
superficial, la distribucidn de

particulas 'y, a veces, incluso
permite inferir la presencia de
agregados o la homogeneidad de
la muestra.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.1. Microscopia Electréonica de Barrido (SEM)

a Principio general: Un haz de electrones incide sobre la muestra generando
electrones secundarios y retrodispersados que se detectan para formar
imagenes de alta resolucion.

a Principio detallado: Un haz de electrones focalizado escanea la superficie de la
muestra. Cuando los electrones chocan, generan diferentes tipos de senales:

Electrones secundarios (SE)

Son los mas comunes para obtener imagenes de alta resolucion de la
superficie, ya que su intensidad depende de la topografia.

Electrones retrodispersados (BSE)

Son electrones del haz que rebotan. Su intensidad es sensible al nUmero

atodmico, lo que permite diferenciar zonas con diferentes elementos
guimicos (contraste composicional).

Rayos X caracteristicos

T A LT i

Producidos por la relajacion de atomos excitados, son la base de la
espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDX o EDS), que permite

un analisis elemental cualitativo y semicuantitativo de la superficie.
A
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.1. Microscopia Electréonica de Barrido (SEM)

0 Equipo: Microscopio electronico de barrido con sistema de vacio y detector de
electrones secundarios. El microscopio electronico de barrido consta de una
columna de electrones (donde se genera y enfoca el haz), una camara de
muestras (donde se coloca la muestra bajo vacio) y detectores para las
diferentes sehales.

0O Ejemplo: Observar la forma caracteristica de cristales de zeolita, la distribucion
de particulas metalicas sobre un soporte, o la presencia de aglomerados.

0 Aplicacion principal en catalisis: Analisis morfoldégico general, estudio de la
homogeneidad en la distribucion de fases o componentes activos y evaluacion
de cambios estructurales superficiales tras el uso.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.1. Microscopia Electréonica de Barrido (SEM)

0 Imagenes SEM: Son el resultado principal. Muestran imagenes en escala de
grises con diferentes aumentos (desde unos pocos cientos hasta cientos de
miles de veces). Permiten observar la forma de las particulas, la rugosidad de |a

superficie, la presencia de poros grandes o la distribucion de los componentes.
Se puede superponer mapas de EDX para mostrar la distribucion de elementos
especificos en la superficie.

Mag= 300X EHT=20.00kV

10
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

Esta técnica es como una "esponja " que absorbe nitrogeno para
decirnos cuanto mide la superficie total del catalizador.

0 Objetivo: Determinar el area superficial
especifica del solido (normalmente expresada
en m2/g) y, con analisis mas avanzados de la
isoterma de adsorcion, también puede
proporcionar informacion sobre la
distribucion del tamano de poro (para poros
en el rango de MIcroporos y mesoporos) y el
volumen total de poros.

Clasifican de poros segun |lUPAC

* Microporos: diametro inferiora 2 nm. ' '
* Mesoporos: diametros entre 2y 50 nm.
* Macroporos: diametros superiores a 50 nm.

11
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

a Principio: Se mide la cantidad de gas (comunmente nitrogeno, N,) que se
adsorbe fisicamente sobre la superficie del material a una temperatura

constante y muy baja (generalmente 77 K, la temperatura de ebullicion del
nitrogeno liquido).

O A partir de la isoterma de adsorcion, se
aplica el modelo de Brunauer, Emmett vy
Teller (BET) para calcular el area superficial
mMulticapa.

12
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

0 ¢Qué es una isoterma de adsorcidn? Es una representacion grafica que muestra
la cantidad de una sustancia (el adsorbato, generalmente un gas) adsorbida en
la superficie de un material (el adsorbente, generalmente un soélido) en funcion
de la presion parcial del adsorbato (0 su concentracion en fase liquida) a una
temperatura constante.

En otras palabras, es una curva que dice cuanto gas se "pega" a la superficie de
un solido a diferentes presiones, manteniendo la temperatura fija.

M |Eje X (Abscisas) {
0 - Presion parcial del adsorbato (para .
©
% g gases) o concentracion (para liquidos). - TIPO IV
©
7 : T
3 'g JEje Y (Ordenadas) { '*'é
%)
S % - Cantidad de adsorbato adsorbido E
- (puede expresarse en volumen 8
g c adsorbido por unidad de masa del b=
o5 adsorbente, moles por gramo, etc.). S
o 0 P/P
Ll *Ué; J[Temperatura constante | i
- - Factor crucial que define una u

"isoterma". Si la temperatura cambia, la
curva de adsorcion también lo hara. 13
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

0 Tipos de isotermas. Existen varios tipos de isotermas, clasificadas por la IUPAC
(Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada), que reflejan diferentes
mecanismos de adsorcion y tipos de porosidad:

o Tipo I Tipica de microporos (poros muy pequenos), donde la adsorcion ocurre
principalmente por llenado de poro.

o Tipo Il y IV: Comunes en materiales no porosos o mesoporosos, mostrando formacion
de monocapa, multicapay, en el caso del Tipo IV, condensacion capilar en mesoporos.

o Tipo Il y V: Menos comunes, indican interacciones adsorbato-adsorbato mas fuertes
gue adsorbato-adsorbente.

o Tipo VI: es poco comun y presenta una forma escalonada, indicando adsorcion
multicapa en etapas discretas. Este comportamiento suele deberse a una superficie
heterogénea o a interacciones laterales fuertes entre las moléculas adsorbidas, de
modo que cada escalon representa la formacion sucesiva de capas de adsorcion a
medida que aumenta la presion.

14
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

O Equipo: Adsorbometro de gas (también conocido como analizador de area
superficial o porosimetro de baja presion), que consta de un sistema de vacio, un
sistema de control de temperatura (bano criogénico) y transductores de presion.

0 Ejemplo: Determinar el area superficial de soportes cataliticos (como silice,
alumina, carbon activado), o el area de catalizadores nanoestructurados.

0 Aplicaciéon principal en catdlisis: Evaluacion de la accesibilidad de los reactivos a
los sitios activos y la dispersion de la fase activa sobre un soporte. Un area
superficial alta suele ser deseable para catalizadores heterogéneos.

15
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.2. Fisisorcion de N> — Método BET

0O El resultado principal de la fisisorcion de nitrogeno, especialmente cuando se
aplica el método BET, es la determinacion del area superficial especifica de los
Materiales porosos.

0 Ademas del area superficial, también se puede obtener informacion valiosa
sobre el volumen de poros vy la distribucién de tamano de poros, especialmente
para Mesoporos y MICroporos, a partir de la isoterma de adsorcion de nitrogeno.

0,0004 -
I 59 nm

0,0003 -

0,83 15,53

0,0002

0,0001

Volumen de poro (cm?/g)

No son
microporosos

1 10 100 1000
Diametro de poro (nm)
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.3. Porosimetria de Mercurio

Esta técnica es excelente para analizar los "tuneles” o “canales” dentro
del catalizador, especialmente los mas grandes.

0 Objetivo: Determinar la distribucion
de tamano de poro y el volumen de
poro, especialmente en el rango de
MEesoPOros Yy  Macroporos  (poros
mMas grandes).

Clasifican de poros segun [UPAC

* Microporos: diametro inferior a 2 nm.
* Mesoporos: diametros entre 2y 50 nm.
* Macroporos: diametros superiores a 50 nm.

17
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.3. Porosimetria de Mercurio

O Principio: El mercurio es un liquido no mojante para la mayoria de los materiales
solidos, lo que significa que no penetra en los poros espontaneamente. Se
introduce mercurio en los poros de la muestra aplicando una presion creciente.

La presion necesaria para que el mercurio invada un poro es inversamente
proporcional al diametro del poro (Ecuacion de Washburn).

0 Midiendo el volumen de mercurio intruido a diferentes presiones, se obtiene la
distribucion de tamano de poro.

18
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.3. Porosimetria de Mercurio

0O Equipo: Porosimetro de mercurio, compuesto por una camara de vacio para la
evacuacion inicial, una camara de baja presion y una camara de alta presion
para la intrusion de mercurio.

0 Ejemplo: Caracterizar la porosidad de soportes cataliticos con una red de poros
grande, materiales monoliticos, o estudiar la estructura de poros de
catalizadores extrudidos.

a Aplicacién principal en catalisis: Entender la accesibilidad de los reactivos a los
sitios activos y la facilidad de difusion de reactivos y productos a través de la red
porosa del catalizador. La macroporosidad puede ser clave para minimizar las
limitaciones de difusion.

19
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.3. Porosimetria de Mercurio

0 Curva de Intrusibn Acumulada (volumen 0 Curva de distribucién diferencial de tamafio

acumulado de mercurio intruido vs. presion).

de poro o Distribucion de tamano de poro.

0,6 0,35 -
A -
0,5 1 20 03
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g
2 025 1
0.4 - -
=
1)
[<] 0,2 T
03 it
[<*]
= 0,15 1
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0,2 =
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0.1 £
' T 0,05 -
[ S
0 . r . r r , 0 . . . . .
0,001 0,01 0.1 1 10 100 1000 | 10 100 1000 10000 100000
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Diametro de poro (nm)
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.4. Difraccion de Rayos X (XRD)

EIXRD es como el "escaner” de los materiales cristalinos dentro de tu
catalizador para ver qué fases (tipos de cristales) estan presentes y
como de bien ordenados estan.

0 Objetivo:  Identifica las fases cristalinas
presentes en una muestra, determina su
grado de cristalinidad (si el material es
amorfo o cristalino), calcula el tamafno de
cristalito promedio (para particulas
cristalinas muy peguehnas) y puede ayudar a
determinar la orientacion preferencial de los
cristales.

21
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.4. Difraccion de Rayos X (XRD)

O Principio: Cuando un haz de rayos X incide sobre una muestra cristalina, se
difracta por los planos atomicos de la red cristalina segun la Ley de Bragg . Cada
fase cristalina tiene un patron de difraccion Unico, caracterizado por la posicion
(@ngulo 20) e intensidad de los picos. La anchura de los picos esta relacionada
con el tamano de las cristalitas.

L ey de Braga:

+ Relacion entre la distancia entre planos (d), |a
longitud de onda (A) y el angulo de incidencia (0).

«  Formula:nA=2d sen(0).

+ Solo ocurre difraccion cuando se cumple la Ley
de Bragg.




Fundamentos de Catalisis Heterogénea

4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.4. Difraccion de Rayos X (XRD)

0O Equipo: Difractometro de rayos X, que consta de una fuente de rayos X
(tipicamente un tubo de Cu), un goniometro para controlar el angulo de
incidencia y deteccion, y un detector de rayos X.

O Ejemplo: Identificar la fase activa de un catalizador (ej. 6xidos metalicos, sulfuros),
determinar el tamano de las nanocristalitas metalicas soportadas, o cuantificar
fases amorfas o cristalinas.

0 Aplicacién principal en catalisis. Identificacion estructural de las fases activas y
del soporte, seguimiento de la estabilidad estructural del catalizador
(crecimiento de cristalita, cambios de fase) durante la sintesis o la reaccion.

23
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.4. Difraccion de Rayos X (XRD)

0 Difractograma: grafico que representa la intensidad de los rayos X difractados
por una muestra cristalina en funcion del angulo de difraccion (20). En el eje X se
indica el angulo 20 (grados), y en el eje Y la intensidad de la senal difractada, lo
que permite identificar fases cristalinas y analizar la estructura del material.
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]
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amorfos
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.5. Analisis Termogravimétrico (TGA)

El TGA es como "pesar"el catalizador mientras lo calientas para ver s/
pierde peso y por qué.

0 Objetivo: Cuantificar los cambios de
masa de una muestra en funcion de la
temperatura o el tiempo, en una
atmaosfera controlada. Permite estudiar
la composicion, estabilidad térmica vy
procesos de descomposicion o)
adsorcidon/desorcion.

25
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.5. Analisis Termogravimétrico (TGA)

O Principio: La muestra se coloca en una balanza de alta precision dentro de un
horno. A medida que la temperatura se incrementa (o0 se mantiene constante),
cualguier cambio en la masa de la muestra se registra con alta sensibilidad.
Estos cambios se correlacionan con la pérdida de volatiles, descomposicion de
componentes, oxidacion, reduccion o formacion de nuevas fases.

100 -
90 - \

Pérdida de masa (%)

10 - Curva TGA

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
(]
Temperatura (°C) 26
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.5. Analisis Termogravimétrico (TGA)

0 Equipo: Termobalanza, que incluye un horno con control preciso de
temperatura, una balanza de alta sensibilidad y un sistema para controlar la
atmaosfera gaseosa (inertes, aire, reactivos).

0O Ejemplo: Cuantificar el contenido de humedad, materia organica o el residuo de
carbono (coque) depositado en un catalizador usado. Determinar Ia
temperatura de descomposicion de un precursor catalitico.

0 Aplicacidn principal en catalisis. Cuantificacion de especies adsorbidas o
depositadas sobre el catalizador, estudio de l|la estabilidad térmica del
catalizador o sus precursores, y determinacion del punto de inicio de la
calcinacion o activacion.

27
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.5. Analisis Termogravimétrico (TGA)

0 Curva TG (Termogravimétrica): es la curva violeta y muestra como la masa de una
muestra cambia a medida que se calienta, revelando pérdidas o ganancias de

peso.

0 Curva DTG (Termogravimétrica Diferencial): es la curva gris y es la derivada de la
curva TG. Muestra la velocidad de cambio de masa con respecto a la
temperatura, destacando las temperaturas exactas donde ocurren los eventos
de pérdida de peso.

- 0,02
100 - ‘Illllllllllll.ll‘\\
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- -0,08
80 -
e _
s 0 0,18 E
] m Y,
g 601 B
§ 50 - g
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.6. Espectroscopia FT-IR

(Infrarrojos por Transformada de Fourier)

El FT-IR es como escuchar las "vibraciones" de los enlaces quimicos en e/
catalizador. Cada tipo de enlace vibra a una frecuencia caracteristica.

0 Objetivo:  Identificar  grupos
funcionales Y especies
moleculares presentes en la
superficie o volumen  del
catalizador, 'y  estudiar la
naturaleza de los sitios activos y
las  interacciones superficie-
adsorbato.

29
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.6. Espectroscopia FT-IR

(Infrarrojos por Transformada de Fourier)

a Principio: Se mide la absorcion de radiacion infrarroja por la muestra. Los enlaces
guimicos vibran a frecuencias caracteristicas; cuando la frecuencia de la
radiacion infrarroja (IR) coincide con una frecuencia vibracional de un enlace, la
energia es absorbida. El patron de absorcion resultante (espectro IR) es Unico
para cada molécula y grupo funcional.

Ejemplo: Asignacion de bandas caracteristicas en espectros FT-IR  para materiales
aluminosilicatados

NUmero de

ek (e Asignacion vibracional Interpretacion
534-791 Vibraciones de estiramiento Al- Asociadas a enlaces AI-O-Si en la red cristalina
O-Si (oueden incluir modos de flexion)
798 Estiramiento AI-O Vibracion caracteristica del enlace AI-O
(dependiente de la coordinacion del Al)
915 Estiramiento Al-OH Grupo hidroxilo unido al aluminio (comun en

superficies hidratadas)

1032 Estiramiento asimétrico Si-O-Si Modo principal de la red silicea en
aluminosilicatos y zeolitas

3624-3690 Estiramiento O-H (grupos OH OH libres o débilmente ligados por puente de
estructurales o superficiales) hidrégeno




Fundamentos de Catalisis Heterogénea

4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.6. Espectroscopia FT-IR

(Infrarrojos por Transformada de Fourier)

0O Equipo: Espectrometro FT-IR, que utiliza un interferometro de Michelson para
procesar la senal, una fuente de radiacion IR, un compartimento de muestra
(con accesorios como pastillas de KBr, Reflectancia Total Atenuada (ATR), o
celdas de transmision in situ) y un detector.

0 Ejemplo: Deteccion de grupos hidroxilo dcidos/béasicos, carbonatos o especies
adsorbibles (como CO o piridina) en la superficie de un catalizador para
caracterizar sitios activos.

0 Aplicacién principal en catélisis: Identificacion de grupos funcionales, estudio de
la naturaleza (acida o basica) y concentracion de los sitios superficiales mediante
la adsorcion de moléculas sonda, y seguimiento in situ de reacciones cataliticas.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.6. Espectroscopia FT-IR

(Infrarrojos por Transformada de Fourier)

0 Espectro FT-IR: grafico que muestra como una muestra absorbe radiacion
infrarroja segun la frecuencia de vibracion de sus enlaces, representando en el
eje Xel numero de onda (cm™) yen el eje Y la transmitancia o absorbancia.

o~ Ndmerode Asignacién vibracional
onda (cm™) S
s 534-791 Vibraciones de estiramiento Al-
2 O-Si
=
§ 798 Estiramiento AI-O
E 915 Estiramiento Al-OH
«
= 1032 Estiramiento asimétrico Si-O-Si

3624-3690 Estiramiento O-H (grupos OH
estructurales o superficiales)

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Niimero de onda (cm™)

i

Espectro FT-IR de un
aluminosilicato
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.7. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

EIXPS es como sacar fotos carnet a los electrones de la superficie: con
un flash de rayos X, solo los que estan en la primera fila salen en la
imagen, y por su energia sabemos de qué elemento vienen y como

estan ligados.

0 Objetivo: Determinar la
composicion elemental superficial
(sensible a los primeros ~10
nanometros de la superficie) y los
estados de oxidacion de los
elementos presentes.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.7. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

QO Principio: La irradiacion de la muestra con rayos X (generalmente
monocromaticos) provoca la emision de fotoelectrones de los niveles atomicos
internos (efecto fotoeléctrico).

0O La energia cinética de estos electrones se mide vy, a partir de ella, se deduce su
energia de enlace.

0O La energia de enlace es caracteristica de cada elemento y, crucialmente, es
sensible a su estado guimico (estado de oxidacion y entorno quimico).
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.7. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

0 Equipo: Espectrometro XPS, que opera bajo condiciones de ultra alto vacio
(UHV), y consta de una fuente de rayos X, un analizador de energia de electrones

y un detector.

0O Ejemplo: Determinar si un catalizador de cobre se encuentra como Cu°
(metalico), Cu* o Cu?* en su superficie; analizar la relacion atomica de diferentes
elementos en la superficie para comprender la segregacion.

0 Aplicacién principal en catalisis: Caracterizacion detallada de la composicion y el
estado quimico de la superficie activa del catalizador, estudio de la segregacion
de elementos y seguimiento de los cambios en el estado de oxidacion bajo
diferentes tratamientos o condiciones de reaccion.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.7. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

C1sK2p
K2g,

0 Espectro XPS: grafico que
representa la intensidad de
electrones emitidos en funcion de
su energia. El eje X indica la energia
de enlace (eV), caracteristica de
cada elemento y su entorno
guimico, mientras que el eje Y
muestra la intensidad o numero de
electrones detectados.

K2,
C1s

Cuentas por segundo (u.a.)

282 288 294 300
Energia de enlace (eV)
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.8. Desorcion a Temperatura Programada (TPD)

EI' TPD es como meter ropa mojada en el hornoy ver a qué temperatura
empieza a salir vapor:si tarda mucho, la ropa esta bien empapada, si
sale rapido, estaba apenas humeda. Asi sabemos cuan fuerte estaba

vegada'el agua. Con un catalizador, hacemos lo mismo con gases..

0 Objetivo:  Analizar  la  acidez
pasicidad o la capacidad de
adsorcion de un solido, y la fuerza y
cantidad de |os sitios de adsorcion.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.8. Desorcion a Temperatura Programada (TPD)

Q Principio: Primero, una molécula sonda (como NHs para sitios acidos, CO, para

sitios bésicos, o H,/CO para sitios metdlicos) se adsorbe sobre la superficie del
catalizador a una temperatura controlada.

0 Luego, la muestra se calienta progresivamente a una velocidad constante en
una atmaosfera inerte, y se mide la cantidad de la molécula sonda desorbida en
funcion de la temperatura.

O Los picos en la curva de desorcion indican diferentes tipos y fuerzas de sitios de
adsorcion.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.8. Desorcion a Temperatura Programada (TPD)

0 Equipo: Un sistema TPD tipico incluye un reactor tubular (reactor de lecho fijo),
un horno con control de temperatura preciso, un sistema de flujo de gases, y un
detector de gases (como un detector de conductividad térmica - TCD, o un
espectrometro de masas - MS) para monitorizar el gas desorbido.

0O Ejemplo: Cuantificar y clasificar sitios acidos o basicos en zeolitas, oxidos
metalicos o materiales mesoporosos. Determinar la dispersion de la fase
metalica mediante la quimisorcion/desorcién de H, o CO.

0 Aplicaciéon principal en catalisis: Caracterizacion cuantitativa y cualitativa de la
naturaleza y fuerza de los sitios activos superficiales, esencial para entender el
mecanismo de reaccion y la selectividad. También se utiliza para evaluar la
dispersion de particulas metalicas.
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4.2. Clasificacion de las técnicas de caracterizacion

4.2.8. Desorcion a Temperatura Programada (TPD)

CO, desorbido (u.a.)

Perfil TPD de dioxido de carbono
(centros bdsicos)

100 200 300 400 500 600
Temperatura (°C)

Perfil TPD de amoniaco
(centros dcidos)

>
S

=
N’

=
=
©
=

S

o

7]

5
=

en
s
Z

700 800 0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura (°C)

NHx desorbido CO, desorbido

(mmol/g cat)) (mmol/g cat.) u

1,45 0,75

40



Universidad
de La Laguna



	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Fundamentos de Catálisis Heterogénea
	Número de diapositiva 41

