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Resumen

En el presente trabajo se muestra la sintesis de formacion de un catalizador bimetéalico proporcion 3:1 CuFe y
10% CuFely-Al,O; (hasta la formacién de ¢xidos) obtenido mediante impregnacion via himeda y
caracterizado por analisis térmico gravimétrico (TGA por sus siglas en inglés) y difraccion de rayos X (DRX)
para la obtencion detallada de las fases cristalinas presentes en la etapa de calcinacion al ir incrementando la
temperatura desde 120 °C hasta 600 °C. y se genero6 una serie de reacciones quimicas en estado sélido durante
la sintesis del catalizador.

Palabras clave: CuFe, DRX, reacciones quimicas en estado solido, catalizador, bimetalico.

Abstract

The present work shows the formation synthesis of a 3:1 CuFe and 10% CuFe/y-Al,O3 bimetallic catalyst
obtained by wet impregnation and characterized by thermal gravimetric analysis (TGA) and X-ray diffraction
(DRX) to obtain the detailed crystalline phases present in the calcination stage as the temperature increases
from 120 °C to 600 °C. And it was founded a system of solid-state chemical reactions during the synthesis of
catalyst.

Keywords: CuFe, DRX, solid-state chemical reactions, catalyst, bimetallic.
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1. Introduccién

La sintesis y caracterizacién de catalizadores
bimetélicos ha sido objeto de interés en la
investigacion cientifica debido a su capacidad para
mejorar la actividad catalitica y selectividad en
diversas reacciones guimicas. En este contexto, el
presente articulo se enfoca en la sintesis y
caracterizacion de catalizadores bimetélicos Fe-Cu
soportados en y-alimina, utilizando técnicas de
difraccion de rayos X (DRX) vy analisis
termogravimétrico (TGA).

La utilizacion de la y-alimina como soporte para
catalizadores bimetalicos ha sido ampliamente
estudiada en la literatura cientifica debido a sus
propiedades fisicas y quimicas Unicas, que le
permiten interactuar de manera eficiente con los
metales activos. Por otra parte, la técnica DRX es
una herramienta poderosa para analizar la
estructura cristalina de los materiales, permitiendo
obtener informacion detallada acerca de la
composicion y distribucién de los componentes en
la muestra. Asimismo, el andlisis
termogravimétrico (TGA) es una técnica
complementaria que permite estudiar los cambios
en la masa de las muestras ante cambios en la
temperatura.™

En este contexto, la sintesis y caracterizacion de
catalizadores bimetélicos Fe-Cu soportados en y-
alimina mediante las técnicas DRX y TGA se
presenta como una interesante area de
investigacion para mejorar la comprension de la
estructura y propiedades de estos materiales y su
capacidad para catalizar diversas reacciones
guimicas.

2.Experimental
2.1 sintesis de los catalizadores.

El catalizador bimetdlico CuFe soportado en y-
alimina se sintetizo a partir del método de
impregnacion al 10 % en peso a partir de los
precursores de Nitrato de hierro nonahidratado,
cloruro de cobre dihidratado y alimina comercial)
disueltos en agua destilada y llevandolo a agitacion
para posteriormente afiadir y-alimina, se dejo en
agitacion por 24 h y se calent6 a 120 °C por otras
tres horas para secar el catalizador.

Por parte del catalizador Fe-Cu sin soportar se
siguio la misma metodologia del método de
impregnacion con la diferencia en el tiempo de
mezclado, dado que esta solucion no esté soportada

en y-alumina, se tiene un tiempo de mezclado
menor de 20 min.

2.2 Caracterizacion del catalizador.

Para el estudio del catalizador se hicieron uso de
diferentes técnicas como lo son el estudio TGA 'y
DRX para comprender como funciona el
catalizador y como se puede mejorar su actividad
catalitica para ciertas reacciones.

2.2.1 Estudio térmico.

Para su estudio térmico se tomo una muestra del
catalizador seco a 120 °C y se estudié mediante el
TGA hasta una temperatura de 600 °C con una
rampa de calentamiento de 5 °C/min y atmosfera
de controlada de aire para estudiar la variacién de
masa y asi detectar posibles cambios quimicos con
respecto a la temperatura y determinar las
temperaturas de interés para analizar las DRX.

2.2.2 Estudio por DRX

El catalizador CuFe seco a 120 °C en aumento de
50 °C empezando en 200 °C y finalizando en 600
°C, para determinar los compuestos presentes en
las distintas etapas de calcinacion.

Esto mismo se realiz6 con el catalizador soportado
en alimina.



3.Resultados y discusion
3.1 Analisis térmico.
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Figura 1. Andlisis térmico diferencial (TGA) para
el catalizador CuFe sin soporte, con rampa de

calentamiento de 5°C de temperatura ambiente
hasta 600 °C en atmosfera de aire extra seco.

En la Figura 1 se puede observar la perdida de masa
del catalizador, donde antes de los 130 °C se ve una
caida pronunciada debido a perdidas de agua
superficial, las siguientes caidas se deben a una
descomposicién térmica y al cambio de fase de las
especies involucradas.
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Figura 2. Analisis térmico diferencial (TGA) para

el catalizador CuFe soportado en y-alimina, con

rampa de calentamiento de 5°C de temperatura

ambiente hasta 600 °C en atmosfera de aire extra

seco.

Al igual que la Figura 1 se puede ver una pérdida
en él porcentaje en peso del catalizador, pero de
una forma lineal, esto debido a que este es el
catalizador 90%w alimina, balance CuFe, y esta
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presenta estabilidad con respecto a la temperatura.
Y los cambios que se presentan corresponden a
diferentes procesos, como la pérdida de agua, la
descomposicion térmica y la oxidacion del
bimetélico CuFe, los cuales se mencionaron con
anterioridad.

3.2 Difraccion de rayos X (DRX)
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Figura 3. Difractogramas de rayos X (DRX) de
catalizador CuFe sin soporte 120 °C a 600 °C en
aumento de 50 °C.

Se evaluo el perfil de los difractogramas para los
catalizadores preparados por el método de
impregnacion hiumeda, donde se aprecia como los
picos van desapareciendo y apareciendo conforme
aumenta la temperatura, esto indica que se estan
formando nuevas especies quimicas, encontrado
asi especies oxidadas, metélicas y bimetalicas.
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Figura 4. Difractogramas de rayos X (DRX) de
catalizador Cu-Fe soportado en y-alimina de
120 °C a 600 °C en aumento de 50 °C.
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En las Figuras 3 y 4, se pueden observar diferentes 8 CuCl, - Cu +Cl,

picos de difraccion que corresponden a las

posiciones de los planos cristalinos en el material. 9 2Fe;0, + =0, — 3Fe,04

Estos picos se utilizan para identificar la fase 2

cristalina del material y analizar su estructura 10 | 2Cu0 + Cu + Fe30, - 3CuFe0,

cristalina. Ademas, la figura también puede incluir 11 I

patrones de difraccion de los materiales de soporte, Fe;03 — 2Fe0 + 20,

como y-alimina, para evaluar la interaccion entre 3

el catawl(izador y elpsoporte. Es asf que cada figura 12| Fe; 05+ 2CuFe0; - 2CuFe;0; + 202
muestra también las fases presentes a cada una de 1

las temperaturas en las cuales se realizé el DRX. 13| FeO + CuFe0, - CuFe,0, + 202

Donde no se observan picos caracteristicos, 14 | Fe;0, + 3CuFeO, — 3CuFe,0, + 20,
denotando una ausencia de patrones distintos a la

y-alimina, por lo cual no puede atribuirse patrones 15 | CuFe;0; + 0; — Cu0 + Fe, 03

a un precursor. Es asi que seria interesante el

estudio de catalizadores Cu-Fe con diferentes 16 | CuFe0; + CuFe;0, + 0; = 2Cu0 + Fe30,
precursores e inclusive las concentraciones Cu-Fe 17 I

para comparar las areas especificas 0 3Cu0 + Fe30, > 3CuFe0; +70;
concentracion de sitios acidos. dado a como se 1
menciona en “by Tadej Zumbar 1,2,Alenka Risti¢ 1"’ 1a 18 CuFe0, + Fe30, > CuFe;0, + Fe, 03 + 2 0,
relacion Cu-Fe y la eleccion de los precursores 19 | 3cuFe0, + 10, - 3Cu0 + Fe.0

tienen un impacto significativo en el desempefio de 27272 374

los catalizadores dependiendo el tipo de reaccion 20 | CuFe,0, + Fe,05 + =0, > CuFe0, + Fes0,
que se lleva a cabo.l? 2

Mediante el estudio por DRX se propone el

L ) . . 4.Conclusiones
siguiente sistema de reacciones de las sustancias

presentes, y se reporta en Tabla 1. En el DRX de
catalizador Cu-Fe soportado en y-alimina también
se encontraron las mismas especies de fases
cristalinas, pero en menor intensidad.

Tabla 1. Sistema de reacciones propuestas para la
formacion del catalizador bimetalico CuFe de
acuerdo con las fases indicadas en los DRX a
diferentes temperaturas.

No. | Reacciones quimicas en estado sélido

1| CuCl,0, - Cu0 + Cly +50,

2 CucCl,0, - CuCl, + 0,

3 | CuCl0, + FeClO — CuFe0, +Cly +5 0,

4 | 3FeClO +50; > Fe30, +>Cl,

5 | CuCly + 0, +3 Hy > CuCl,0,Hj

6 Fe3;0,4 + 3CuCl, + 0, = 3CuFe0, + 3Cl,

7 | cuCl,0,H; > CuO + Cl,0H + H,

Mediante el uso de la técnica de difraccion de rayos
X (DRX) permiti6 identificar las fases cristalinas
presentes en los catalizadores y evaluar su
distribucién, indicando picos para las distintas
fases cristalinas encontradas en estos. No obstante,
se puede decir que la aplicacién de las técnicas de
analisis termogravimétrico (TGA) es beneficiosa
para estudiar las propiedades térmicas de los
catalizadores  bimetalicos  proporcionandonos
informacién sobre los procesos de
descomposicion, la estabilidad térmica y las
interacciones entre los componentes  del
catalizador. Para evaluar, como en este caso, si el
catalizador propuesto tiene alguna aplicacion. Es
asi que también se propuso un sistema de
reacciones quimicas en estado sélido que se ajusto
a las especies involucradas para aportar al
entendimiento  fisicoquimico del catalizador
estudiado durante la sintesis.
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