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“SINTESIS DE MATERIALES POROSOS HIBRIDOS ZEOLITA-SiO; Y SU
APLICACION EN PROCESOS DE CATALISIS AMBIENTAL”

RESUMEN

En el presente trabajo se describe la sintesis y caracterizacion de materiales
porosos hibridos: zeolita, tipo mordenita, soportada en matriz de silice porosa

(SiOZ), mediante el método sol-gel (SG).

La integracién de la estructura cristalina con la estructura amorfa puede producir
efectos sinergéticos sobre la fase activa del catalizador. Las muestras se
modifican mediante intercambio i6nico con Cu, para obtener materiales activos en
catalisis ambiental. El intercambio iénico de la mordenita en forma amoniacal se

realiz6 mediante dos rutas:

+ 2+
a) Intercambiando NH4 de la mordenita por Cu utilizando una solucién cuprica,

antes de la sintesis de SiO2 por el método sol-gel.

+ 2+

b) Intercambio i6nico de NH4 por Cu después de la sintesis por el método

sol-gel.

Los materiales fueron secados, triturados y tratados en flujo de hidrégeno a

temperaturas de 150 a 650 °C, en incrementos de 100 °C.

El contenido de Cu se evalu6 por espectroscopia de energia dispersiva (EDS). La
caracterizacion de las muestras se realizd por difraccion de rayos X (XRD),
espectroscopia UV-Vis y por Microscopia electronica de barrido (SEM); el area
superficial se midi6é por el método de BET. Al final se evalué la actividad catalitica

de las muestras en la reaccion de oxidacion de CO a COZ.
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“SYNTHESIS OF POROUS HYBRID MATERIALS ZEOLITE-SiO, AND THEIR
APLICATION IN ENVIRONMENTAL CATALYSIS PROCESS”

SUMMARY

In the present work there is described the synthesis and characterization of porous
hybrid materials: modenite type zeolite supported in porous silica (SiO), by
sol — gel method (SG).

The integration of the crystalline structure with the amorphous structure can
produce effects synergetics on the active phase of the catalyst. The samples are
modified by exchanger ionic with Cu, to obtain active materials in environmental
catalysis. The exchanger ionic of the mordenite ammoniated form was realized by

means of two routes:

+ 2+
a) Exchanging NH4 of mordenite by Cu using copper solution. Before synthesis

of SiO; by sol-gel method.

b) Exchanger ionic of NH4 by Cu®" after synthesis by sol-gel method.

The materials were dried, crushed and treated in flow of hydrogen to temperatures
from 150 to 650 °C, in increases of 100 °C.

The content of Cu was evaluated by energy dispersive spectroscopy (EDS). The
characterization of the samples were realized by diffraction x-ray (XRD),
spectroscopy UV-Vis and scanning electronic microscopy (SEM); the superficial
area was measured by BET's method. In the end the catalytic activity of the

samples was evaluated in the reaction of CO oxidation to CO».
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1. INTRODUCCION

Actualmente existen problemas ambientales de diversas indoles, uno de ellos es
la contaminacion atmosférica la cual propicia un ambiente poco saludable para los
seres vivos. Las principales fuentes de este tipo de contaminacion pueden ser
provenientes de fuentes fijas como sector industrial 6 mdviles como aviones y
automoviles. Para controlar la contaminaciéon debido a combustiones incompletas
es necesaria la elaboracién de un catalizador que logre hacer mas eficiente la
oxidacion de varios Compuestos Organicos Volatiles (COV) y la eliminacion de
oxidos de nitrogeno (NOy), implicados en la combustion, ya que estos gases son
los causantes de la formacion de lluvias acidas y nieblas toxicas, provocando un
desequilibrio ecolégico global.

Se ha encontrado, que los catalizadores zeoliticos que contienen un metal en su
estructura presentan propiedades cataliticas para los fines mencionados
anteriormente. La descomposicion de NO fue descubierta en 1981 y 1986 por
Masakazu lwamoto y confirmado por Hall tiempo después. Siendo este el punto
de partida en los estudios subsecuentes en Cu-zeolita .

Las zeolitas son aluminosilicatos de origen volcanico, los cuales aparecieron en
yacimientos de lagos alcalinos antiguos. Hasta ahora se han descubierto mas de
40 tipos de zeolita natural y mas de 100 tipos de zeolitas sintéticas, en las cuales
es posible variar algunos pardmetros para modificar sus propiedades. México
cuenta con gran cantidad de depositos naturales de zeolitas, en el caso de la
mordenita esta puede encontrarse en los estados de Michoacan, Guanajuato,
Puebla 2.

El intercambio idnico es una de las propiedades mas importantes que presentan
las zeolitas, en su estructura tienen gran cantidad de canales, en los cuales estan
presentes iones positivos que pueden ser intercambiados por otros cationes,
generalmente son de sodio, calcio y potasio. La presencia de aluminio en su
estructura induce un exceso de carga negativa la cual es compensada con la

presencia de cationes.

)
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Debido a las diversas propiedades que presentan las zeolitas pueden tener

diversas aplicaciones en catalisis, adsorcion e intercambio ionico.

Los materiales sintetizados en el presente trabajo son catalizadores diseifiados y
estructurados a nivel nanométrico, lo cual hace que sean materiales mas activos y
selectivos. El disefio de catalizadores mas eficientes, selectivos y especificos
conlleva a un ahorro significativo en los costos de produccion para la industria.

Debido a la gran abundancia de zeolitas en la naturaleza esto las hace poco
costosas y por tanto un material de alta factibilidad industrial, tanto para su
estudio como para su utilizacion como materia prima en la elaboracion de

catalizadores.
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11 JUSTIFICACION

Debido a los dafios provocados a la capa de ozono por el alto contenido de
gases retenidos en la atmésfera como NO,, compuestos organicos volatiles
(COV), ha crecido la necesidad de buscar catalizadores que logren hacer mas
eficientes las reacciones de combustion y asi disminuir los compuestos
contaminantes emitidos a la atmédsfera, provenientes de fuentes fijas y

moviles.

En el campo de la catalisis las zeolitas han sido materiales con gran impacto
en la industria quimica y petroquimica, debido a que poseen propiedades
especificas que las hacen materiales adecuados para la elaboracion de
catalizadores, ademas de que son muy abundantes a nivel mundial y
consecuentemente economicos. Los metales nobles son utilizados para la
sintesis de catalizadores solidos con fines industriales, puesto que presentan
alta selectividad y estabilidad térmica, permitiendo la obtencién de un

catalizador con alta actividad catalitica, sin embargo suelen ser muy costos.

Al combinar las propiedades que poseen las zeolitas con nanoparticulas de
metales nobles y utilizando un soporte, es posible la obtencion de
catalizadores ambientales que presenten gran actividad catalitica y puedan ser
utilizados para fines de reduccion o eliminacion de compuestos provenientes
principalmente de una mala combustion de hidrocarburos utilizados en
diversas actividades humanas. Es por lo anterior que en el presente trabajo se
sintetizaron materiales conformados de zeolita intercambiada con cobre
soportados en una matriz de SiO,, obteniendo un catalizador ambiental con

propiedades especificas.



Sintesis de materiales porosos hibridos zeolita-SiO, y su aplicacion en catalisis ambiental

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo general

Sintetizar los catalizadores porosos hibridos zeolita-SiO, mediante el método
sol-gel e intercambio iénico del i6n NH;!' por el i6n Cu*?, caracterizarlos
mediante las técnicas de UV-Vis, BET, XRD y SEM, finalmente realizar la

evaluacién de su actividad catalitica.

1.2.2 Objetivos especificos

¥ Estudiar el efecto de la variacion de concentracion de zeolita dentro de los
sistemas sintetizados (cuprica, amoniacal).

/¥ Estudiar el efecto que produce el orden en que se lleva a cabo el
intercambio iénico, antes y después del proceso sol-gel durante el proceso
de sintesis.

/¥ Estudiar la influencia de las diferentes temperaturas a las que se
someteran las muestras durante los tratamientos térmicos realizados en
atmosfera de H, en un intervalo de temperaturas de 150 °C-650 °C.

/¥ Evaluar las propiedades fisicas y quimicas de los materiales obtenidos
mediante las técnicas de BET, XRD, SEM y UV-Vis.

¥ Evaluar la actividad catalitica de los materiales en la reaccion de oxidacion
de CO a CO..
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1.3 HIPOTESIS
Los materiales nanoestructurados con porosidad bimodal a base de SiO; y
Mordenita empleados como catalizadores ambientales, presentaran buena
actividad catalitica, permitiendo asi lograr una buena eficiencia en las
reacciones de combustion mediante la oxidacion de CO, logrando una alta

conversion de CO a CO, dentro de un convertidor catalitico automotriz.

Catalizador

Figura 1. Funcionamiento ideal de un catalizador ambiental

en una fuente automotriz®
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2. ANTECEDENTES

2.1 NANOCIENCIA Y NANOTECNOLOGIA

El fisico Richard Feyman es considerado el padre de la nanotecnologia, ya que en
1959 propuso la elaboracion de materiales basados en un reordenamiento de
atomos y moléculas, lo cual les da propiedades Unicas. La nanociencia se
encarga del estudio de materiales entre 1 y 100 nm, es decir de 10 a 10° &tomos
0 moléculas por particula, estos materiales son conocidos como nanoestructuras
puesto que se encuentran a escala nanométrica. Por otra parte, la nanotecnologia
es la ingenieria a nivel atomico o molecular que surgi6 en los 80’s. La
nanotecnologia es el conjunto de tecnologias y conocimiento que implican la
fabricacion, disefio y caracterizacion de materiales a hanoescala creando nuevos
materiales, estructuras y dispositivos, explotando las propiedades de dichos
materiales con fines socialmente utiles, tanto en el ambito biolégico, ambiental,

médico e industrial [,

Figura 2. Comparacion de tamafios de materiales a escala nanométrica

Los nanomateriales y nanoestructuras se encuentran en un intervalo de
1-1000 nm, dentro de las propiedades de los nanomateriales se ha encontrado
gue tienen una gran reactividad debido a que presentan una superficie muy
elevada respecto a su volumen lo cual los hace materiales ideales para ser

aplicados como adsorbentes o catalizadores.

)
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A esta escala los materiales cambian sus propiedades fisicas y quimicas, como el

color, magnetismo y la capacidad de conducir energia eléctrica. Una de las

ventajas que presentan los nanomateriales respecto a los micro y

macromaterieales es la capacidad que se tiene para modificar sus propiedades
fundamentales, puesto que muchas de esas propiedades se relacionan
directamente con la interaccién entre nanoparticulas .

Los nanomateriales pueden ser de una dimension (peliculas superficiales), dos
dimensiones (varas o fibras) o de tres dimensiones (particulas). Se les puede
encontrar en forma individual o fusionados formando aglomerados con formas

esféricas, tubulares o irregulares ).

2.2 CATALISIS

La catdlisis se ha utilizado desde la antigiiedad para la elaboracion de etanol y
vinos, sin embargo hasta hace aproximadamente 200 afios comenzé a estudiarse
desde un enfoque cientifico.

Berzelius en 1836 fue el primero que para explicar varias reacciones de
descomposicién y transformacion definié el término catalisis.

Actualmente, en base a todos estudios realizados sobre catélisis, la podemos
dividir en dos aspectos de acuerdo a las fases que se encuentran presente en
ella, la podemos clasificar en catalisis homogénea y en catélisis heterogénea, en
la primera tanto el catalizador como los reactivos se encuentra en la misma fase,
ya sea liquida o gaseosa; y en el caso de la catdlisis heterogénea, el catalizador
se encuentra generalmente en fase sélida y los reactivos en fase liquida o
gaseosa, siendo mas comun a nivel industrial las reaccion solido-gas. Dicho de
otra manera en la catdlisis homogénea el catalizador esta disuelto en los
reactivos, mientras que el catalizador heterogéneo no se disuelve, puesto que la

reaccion ocurre sobre la superficie del mismo.

En términos generales existe una diferencia considerable en el uso de
catalizadores homogéneos y heterogéneos, esta diferencia radica en que es mas
dificil separar los productos del catalizador cuando este es homogéneo a cuando
es heterogéneo, este Ultimo se puede separar de los productos en la mayoria de

los casos en forma automatica (en reacciones de fase gas en reactores de lecho
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fijo) o bien puede ser recuperado por filtrado o centrifugado. Los costos por
pérdida de catalizadores homogéneos son elevados en comparacion con los
heterogéneos. Idealmente un catalizador deberia tener una vida util ilimitada, ya
gue este no se consume en el proceso y puede ser utilizado una y otra vez, sin
embargo el problema de los catalizadores heterogéneos consiste en un fenémeno
denominado envenenamiento o desactivacion que se produce debido a que los
reactivos utilizados en la industria cuentan con impurezas que se adsorben sobre
la superficie del catalizador, bloqueando sus sitios activos. Para que un
catalizador sélido pueda llevar a cabo su funcién, sobre su superficie ocurre un
efecto conocido como ciclo catalitico el cual consiste en una serie de pasos,
donde alguno de ellos puede ser mas lento que otro, el cual es ilustrado a

continuacion.

. &° INICIO ‘
&
é reactivo A sobre
la superficie
del catalizador
salida
de productos,
g
o
e
Q.

|a reaccién se efectua
en la superficie
del catalizador

reactivo B sobre
la superficie del catalizador

Figura 3. Ciclo catalitico ©

A nivel industrial la catalisis heterogénea ha tenido mayor relevancia que la
homogénea, el proceso de conversién de materias primas a productos se lleva a
cabo mediante reacciones quimicas. Dichas reacciones requieren catalizadores,
los cuales generalmente son sdlidos porosos, cuya finalidad es lograr mayor
conversion de los reactivos y por lo tanto la obtencién de los productos deseados.

Entre las reacciones cataliticas a gran escala mas usuales solido-gas, estan las
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transformaciones de los hidrocarburos, tales como etapas de purificacion y
refinado.

El control de emisiones como las producidas en los procesos de combustion
procedentes de automaviles y la purificacion de gases procedentes de la industria

seria imposible sin la utilizacién de catalizadores.

El papel de un catalizador es inducir a que reacciones que no se pueden efectuar
en condiciones normales, se lleven a cabo; incrementando la velocidad de
reaccion, sin consumirse en el proceso y sin llegar a ser parte de los productos,

este proceso fue definido por Ostwald en 1985 como catdlisis ©°.

La presencia de catalizadores es uno de los factores que afectan la velocidad de
reaccion, sin embargo no es el Unico, existen otros factores como:

@ Estado fisico de los reactivos: Las reaccion se efectia de manera mas
rapida si los reactivos presentes se encuentran en estado gaseoso 0 en
dilucion. En el caso de las reacciones heterogéneas debido a que la
reaccion se lleva a cabo en la superficie del catalizador la velocidad
dependera de la superficie de contacto entre ambas fases, siendo mayor si
se eleva la superficie de contacto.

@ Temperatura: Al incrementarse la temperatura se genera un aumento en la
energia cinética de las moléculas, puesto que el nimero de colisiones
entre moléculas aumenta.

& Concentracion: Entre mayor sea la concentracion por unidad de volumen,
mayor serd la velocidad de reaccién, debido a que entre mayor sea el
namero de moléculas presentes mayor sera probabilidad de choque entre
ellas.

@ Presencia de inhibidores: Las sustancias que disminuyen la velocidad de
reaccion debido a que incrementan la energia de activaciéon se les

denomina catalizadores negativos o inhibidores.

Se le asigna el nombre de catalizador a aquellas sustancias que incrementan la
velocidad de reaccién debido a que disminuyen la energia de activacion, el cual

puede estar disefiado para iniciar una reaccion.
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El mecanismo es similar con o sin catalizador, sin embargo la iniciacion del
proceso es mucho mas rapida con catalizador.

También puede ser elaborado con fines de selectividad, cuyo objetivo es la
optimizacién de la reaccién deseada y la disminucion de las colaterales que dan
lugar a productos no deseados. El catalizador cambia el mecanismo de reaccion
proporcionando un camino de reaccion alternativo, cuya energia de activacion sea

menor.

Cuando tiene lugar una reaccidon quimica inicialmente crece la energia, al
producirse la ruptura de los enlaces de los reactivos.

El estado intermedio del sistema al que corresponde la energia maxima se
denomina estado de transicién o complejo activado, es una especie transitoria de
vida corta que da lugar a los productos.

La energia minima necesaria para pasar los reactivos al estado de transicién se
llama energia de activacion, los reactivos deben superar la barrera de energia de

activacion para poder convertirse en productos ™.

Estado de transicion

o
e
£
8
o
e
@
c
w

inicial
(reactivos)

progreso de reaccion

Figura 4. Efecto de la presencia de un catalizador en el progreso de una

reaccion MY,
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Los catalizadores heterogéneos y sus aplicaciones mas comunes se muestran a

continuacion:

TIPO DE CATALIZADORES
HETREROGENEOS

METALES DE TRANSICION OXIDOS DE METALES DE SUPERFICIES ACIDAS
Fe, Ni, Pt, Cu, Ag TRANSICION Y SULFUROS HsPO,, H,S0,, ZEOLITAS
NiO,ZnO,Mn0O,,WS,,MoS,

4

# Hidrogenacion
(desulfuracion)

# Hidrogenacién
# Deshidrogenacion
#  Hidrdlisis (oxidacion)

Isomerizacién
Polimerizacién
Craqueo
Alquilacién

# Deshidrogenacion
# Hidrolisis (oxidacién)

Figura 5. Tipos de catalizadores heterogéneos

Los catalizadores sdlidos pueden ser descritos en términos de los siguientes

componentes: La fase activa, el soporte y el promotor.

Con lo que respecta a la fase activa, esta es la responsable de la actividad
catalitica, pero para que presente buenas propiedades mecanicas, estabilidad y
una buena dispersion, es necesario el uso de algin soporte ya sea cristalino
como zeolitas o amorfo como el SiO,, en el cual se deposita la fase activa y esto
permite optimizar sus propiedades cataliticas. Por otra parte el promotor es una
sustancia que adicionada en cantidades pequefias ya sea a la fase activa o al
soporte ayuda a mejorar las caracteristicas del catalizador, como la actividad,

selectividad, entre otras 2,
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2.2.1 CATALISIS AMBIENTAL

En los dltimos afios se ha incrementado el interés a nivel mundial por solucionar
problemas ambientales, que han sido resultado del crecimiento industrial y
tecnolégico que ha tenido la humanidad, sin embargo ha sido inevitable el

deterioro ambiental.

La catalisis ambiental, es la base de muchas tecnologias actuales destinadas a
prevenir y reducir diferentes tipos de emisiones. Su capacidad para transformar
materiales peligrosos implicados en el aire, agua y suelo, en productos inocuos,

la ha hecho una atractiva solucion para reducir el impacto ambiental.

Con lo que respecta a la contaminacion atmosférica el aspecto en el que ha
contribuido la catélisis ambiental es en el control de las emisiones de NOX,
clorofluorocarbonos (CFC), SO, y compuestos organicos volatiles (COV), por
medio de la utilizacién de catalizadores ¥,

La importancia de este tipo de emisiones no es solamente el nivel de toxicidad
gue presentan para los seres vivos, sino también radica en los efectos que estos
producen al aumentar su concentracidon retenida en la atmésfera, tales como el

efecto invernadero y la lluvia acida.

2.3 ZEOLITAS

Las zeolitas son aluminosilicatos hidratos que se originaron debido a la
interaccion entre ceniza volcénica y sales existentes en los lagos antiguos. Este
tipo de materiales fueron descubiertos por Cronstedt en 1756 dandoles el nombre
de zeolitas que en griego significa piedra que hierve.

Hasta el dia de hoy se conocen mas de 40 tipos de zeolita natural, y mas de 100
tipos de zeolitas sintéticas, estas Ultimas presentan mejores propiedades de
adsorcion, cataliticas e intercambio i6nico principalmente, sin embargo los costos

de sintesis suelen ser elevados.

En México se han encontrado varios yacimientos de zeolitas, entre los tipos que

se destacan son: Clinoptilolita, Estilbita y Mordenita, las cuales se pueden
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encontrar en los estados de Chihuahua, Guanajuato, Sonora, San Luis Potosi y
Michoacan.

Las zeolitas estan basadas en una red tridimensional constituida de AlO,° y
SiO,™, los cuales se encuentran conectados entre si por medio de un atomo de

oxigeno.

Figura 6. Representacion uniéon AlO,”y SiOz*

Su formacién y acomodo estructural comienza con la formacion de tetraedros
entre la silica y la alumina, estos tetraedros posteriormente se unen con otras
unidades formandose entre sus interconexiones canales como se muestra en la

siguiente figura:

Figura 7. Estructuray unién de las zeolitas *¥

La relacién de Si*¥/Al*® de la estructura de cada tipo de zeolita es un factor que
determina la carga de la red, ya que cada atomo de Al*® que sustituye Si** genera
una carga negativa. Entre mayor sea la cantidad de sustituciones producidas
mayor sera el exceso de carga negativa, la cual tiene que ser compensada con la
presencia de cationes organicos 0 inorganicos que satisfagan estos
requerimientos ocupando sitios especificos en las cavidades de la zeolita, de tal
manera que se conserve la neutralidad de la red. El intercambio i6nico es la

propiedad mas importante que poseen las zeolitas, la capacidad de intercambio
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i6nico varia respecto al nimero de Si** sustituidos por Al*3, entre mayor sea el
namero de sustituciones mayor sera la capacidad de intercambio, ya que la
cantidad de cationes necesarios para contrarrestar la carga negativa aportada por
Al"® ser4 mayor. Esta propiedad permite modificar las propiedades de las zeolitas
y asi poder aplicarla en procesos de eliminacién de dureza del agua o mejorar sus
propiedades de actividad catalitica mediante la incorporacion de la fase activa,

para poder emplearlas como catalizadores.

La formula general de las zeolitas puede ser descrita de la siguiente manera:

M, [ALy Si 0z (5], H,0

Donde M es el cation intercambiable de valencia n, m es el nimero de moléculas
de agua, sumando “X” mas “y” es posible obtener el numero de tetraedros de
aluminio y silicio por celda unitaria; entendiéndose por celda unitaria como la
unidad mas pequefia de un solido cristalino, que da toda la informacion acerca de
la estructura de un cristal *°.
Las estructura de las zeolitas esta conformada por cavidades o canales de
diversas dimensiones moleculares en los cuales se pueden encontrar los cationes
de compensacion o algun otro tipo de moléculas. El tamafio de estas cavidades
puede variar dependiendo del tipo de zeolita que se trate, asi como el area
superficial. EI 98% del area superficial total de las zeolitas esta constituida por su
area interna, el area superficial total de las zeolitas se encuentra en un intervalo
de 300 a 700 m%g; ademas poseen una estabilidad térmica cercana a 1000 °C
[16].
Tomando en cuenta el tamafio de anillos y poros, y la cantidad de atomos de
oxigeno que forman la abertura por los cuales se penetra al espacio
intercristalino, se pueden clasificar de la siguiente manera de acuerdo al diametro
de poro 6.

@ Poro extragrande 8 > 9 A con 18 oxigenos

@ Porogrande 6 <6 <9 Acon12 oxigenos
@ Poro mediano 5 < 6 < 6 A con 10 oxigenos
@

Poro pequeiio 3 <8 <5 Acons oxigenos
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14 CLOVERITA

12

10

MORDENITA

DFT TIPO DAF-2

Diametro de poro Angstroms

Figura 8. Comparacion del tamafio de poro de algunas zeolitas
Aprovechando las propiedades y caracteristicas que presentan las zeolitas, su
aplicacién se ha centrado principalmente en tres aspectos: en intercambio iénico,

adsorcion y catalisis.

®» |ntercambio iGnico

Las zeolitas son usadas como agente de intercambio i6nico, para la
suavizacion de aguas, en la industria de detergentes; son utilizadas como
sustituto del uso de fosfatos. En este caso el intercambio tiene como
finalidad sustituir calcio y magnesio que se encuentran en el agua por

cationes de sodio de la zeolita.

W

Figura 9. Zeolita tipo A sédica utilizada para la suavizacién de aguas "

Ademas de ser utilizadas para el ablandamiento y potabilizacion de aguas,

también se utilizan como soporte de fertilizantes y drogas medicinales.
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®» Adsorcion
Dentro de algunas aplicaciones como adsorbentes se utilizan para la
purificacion de gases industriales, soporte de plaguicidas, separacion de

xilenos y olefinas.

Figura 10. Estructura de xileno adsorbida en cavidad de zeolita 7!

®» Catdlisis
Se utiizan en craqueo catalitico, alquilacion, isomerizacion,

polimerizacioni®.

Dentro de la catalisis, las zeolitas han sido de los materiales mas utilizados debido
a las caracteristicas que poseen, dentro de las cuales se encuentran su buena
estabilidad térmica, su acidez de bronsted, las altas areas superficiales que

presentan, asi como los tamafios y distribucion de poros ™,

2.4 ZEOLITA TIPO MORDENITA
La mordenita es de las zeolitas mas abundantes a nivel mundial, esta se
puede encontrar en diferentes colores, entre los que se encuentra blanco,
rosa, rojo y amarillo. Su nombre se atribuye a que fue descubierta en 1864 en
la localidad de Morden, Nueva Escocia en Canada.
Los cristales que la conforman pueden estar en forma de fibras o como

aglomerados.

Figura 11. Estado natural de la mordenita

¢
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La estructura de la mordenita esta constituida por anillos de 12 miembros (con
diametro de 6.5x7.0 A) en una direccion planar [001] y por anillos de 8

miembros (con diametro de 2.7x5.7 A) y direccion planar [001] ?Y,

QL

Figura 12. Anillos que conforman la estructura de la Mordenita®

Estos canales estan conectados por sistemas de anillos de 4 y 5 atomos.

Figura 13. Estructura mordenita #*

PROPIEDADES FiSICAS DE LA MORDENITA
INag|[AlgSisOgs]-24H,0 (catién puede ser NH,™, Ca™)

Composicion

quimica

Sistema cristalino Ortorrémbico

Parametros de | a=18.256 A b=20534A c=7542A
celda unitaria a=90° B=90° y =90°

Tabla 1. Propiedades fisicas de la mordenita
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3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Al momento de preparar un catalizador sélido es importante conocer los aspectos
gue este debe de reunir, dicho de otra manera las caracteristicas que este debe
de poseer para que pueda fungir como tal, algunas de ellas principalmente son:
@ Alta actividad
@ Alta selectividad
@ Gran resistencia a cambios de temperaturas y tener buena estabilidad
térmica

@ Ser altamente poroso

Ademas de lo anterior es importante determinar el tipo de soporte para el
catalizador, ya que el soporte tiene como finalidad inmovilizar el complejo metélico
activo del cual dependera la actividad del catalizador. Dentro de los soportes mas
empleados se encuentran la Al,O3, SiO;, TiO,, MgO, Carb6n activado, entre

otros 241,

3.1 METODOS DE PREPARACION DE CATALIZADORES SOLIDOS
En base a lo anterior existen diversos métodos de preparacion de soportes para

catalizadores como es por precipitacion, impregnacion y el proceso sol-gel.

3.1.1 PROCESO POR PRECIPITACION

Por medio de este método es posible elaborar soportes de alta pureza, los cuales
pueden ser alumina y silica, el proceso se lleva a cabo inicialmente por una
sobresaturacion seguida de la nucleacion y finalmente del crecimiento. El gel

resultante es lavado, secado y finalmente calcinado.

3.1.2 IMPREGNACION DE SOPORTES POROSOS

La impregnacion se lleva a cabo mediante la inmersién del soporte poroso en una
solucion que contiene el precursor catalitico, el cual es adsorbido
espontaneamente sobre el soporte. El catalizador resultante es filtrado, secado y

calcinado
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3.1.3 PROCESO SOL-GEL

Existen diversos métodos de sintesis por los cuales pueden ser elaborados
soportes cataliticos, para el desarrollo experimental del presente trabajo se utilizd
el método sol-gel puesto que por este método sera posible la obtencién de un
soporte que posea las siguientes caracteristicas: inerte, estable y Ilo
suficientemente poroso para permitir la dispersion y difusion del catalizador.

El proceso sol-gel es una técnica muy utilizada para la fabricaciéon de diversos
materiales como fibras, recubrimientos, peliculas, por mencionar algunos; los
cuales pueden ser obtenidos a partir de la preparacion de un sol y la remocion del

solvente empleado. Lo cual se observa en la siguiente figura.

Pelicula de xerogel

Pelicula densa

calor EEI
_

Ceramica
densa

Alcoxido metalico

en solucion

Xerogel

calor

132

m
<
o
=
=4
=
~
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=3
3
: H%

Hidrélisis
Polimerizacion
Aerogel

Particulas uniformes

B O

S 2
Horno
Fibra cerdmica

EEE
.

Figura 14. Proceso sol-gel 2%

Un sol es una suspension coloidal de particulas sélidas en una fase liquida, donde
el tamafo de las particulas dispersas deben de ser de diametro muy pequefio
para permanecer suspendidas por el movimiento Browniano, por otra parte un gel
es una red de material solido conteniendo un componente liquido, ambos

componentes se encuentran en un estado altamente disperso.

El proceso sol-gel se puede llevar a cabo a temperatura ambiente y condiciones

de presion normal, obteniendo materiales con un alto grado de homogeneidad a

&
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nivel nanométrico y esta basado principalmente en reacciones de hidrélisis y
condensacion.
HIDROLISIS

CoHsOH
Si(0CyHs) 4 + xH,0 == Si(0CyHs)4_, (OH), + xC,Hs OH

CONDENSACION
Si(0CyHs) + SiOH — Si— 0 — Si + C,HsOH
Si(0C,Hs) + SiOH — Si— 0 — Si + H,0

El precursor en la preparacion del sol-gel puede ser una sal metalica o un
alcoxido disuelto apropiadamente en un solvente 0 en una suspension coloidal
estable. Los alcéxidos metélicos son los precursores mas utilizados debido a que

estan disponibles comercialmente con una alta pureza'®”.

El precursor alcoxido reacciona con el agua y se producen las reacciones de
hidrolisis y de condensacion, en presencia de un disolvente comun (generalmente
alcohol). Como resultado final de las reacciones de hidrdlisis y condensacion se
tiene una dispersion coloidal de pequefias particulas que daran lugar a la
formacion de agregados (clusters) del 6xido inorganico (SiO;) correspondiente,
formandose de esta manera el gel. Las reacciones pueden ser aceleradas
mediante la utilizacibn de un acido, el cual propiciard la formacion de los
agregados (clusters). El solvente y el agua residual son extraidos del gel
dejandolo reposar por un lapso de tiempo a temperatura ambiente o bien
sometiéndolo a un tratamiento térmico, este proceso es conocido como
envejecimiento. Logrando asi la obtencibn de materiales que presentan
propiedades mecéanicas como alta dureza, alta porosidad y alta estabilidad

térmica 28,
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3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Dentro de la sintesis de los materiales las muestras se modificaron mediante
intercambio i6nico con Cu, para obtener materiales activos en catalisis ambiental.
El intercambio i6nico de la mordenita en forma amoniacal se realiz6 mediante dos

rutas:

a) Intercambiando NH,;* de la mordenita por Cu®" utilizando una solucién

cuprica, antes de la sintesis de SiO; por el método sol-gel.

I INTERCAMBIO

IONICO

J N

b) Intercambio i6nico de NH," por Cu?* después de la sintesis por el método

sol-gel.

INTERCAMBIO IONICO

En primera instancia para realizar el intercambio idnico a la mordenita amoniacal,

la cual posee un area superficial de 500 m?/g, fue necesario saber la composicion
quimica de ésta, para lo cual se realizaron célculos en base a la composiciéon
guimica de la mordenita sédica (NaM) y la relacién molar SiO,/Al,03=20 de la
mordenita amoniacal (NH4M). De acuerdo a la ecuacion de la estructura de las
zeolitas, la composicién quimica de la mordenita amoniacal quedé definida de la
siguiente manera:

(NHy)4.36[Als36Si43.64096] - 24H,0

A partir de la composicién quimica de la mordenita amoniacal (NH4M) es posible
saber la composicidbn quimica que podria obtenerse en la mordenita cuprica
(CuM), una vez realizado el intercambio i6nico, la CuM queda descrita de la

siguiente forma:

Cuy18[Aly36Si43.64006] - 24H,0
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Una vez conociendo la composicién quimica de la CuM, fue posible conocer que
por cada gramo de CuM idealmente habra 0.04 g de cobre, y de esta manera se

conocid la capacidad de intercambio iénico de NH4M.

El intercambio i6nico se llevo a cabo mediante una solucién de CuS0, - 5H,0 0.1
normal, tomando en cuenta esto y la cantidad de cobre que poseera la CuM, es
posible conocer la capacidad de intercambio i6nico de NH M, la cual esta
expresada en miliequivalentes por gramo, para este caso es de 0.6 meg/g. Una
vez conocida la capacidad de intercambio ionico se conocié la cantidad de

solucién cuprica 0.1 N necesaria por cada gramo de NH4M.

a.l. Intercambio iénico para la obtencién de CuM

Se realiz6 el intercambio ionico a la mordenita amoniacal (NH4M).

Por cada gramo de NH4;M (&rea superficial 500 m?g) se agregaron 20 ml de
solucion de CuS0,-5H,0 0.1 N (12.48 g de CuSO, - 5H,0 aforado a 1 litro con
agua desionizada).

Se mezclaron 2.0020 g de NH4M con 40 ml de CuS0,-5H,0, se agitaron
continuamente durante 24 horas que es el tiempo en que el intercambio iénico
llega la equilibrio. Posteriormente, se filtro y lavo con agua desionizada con la

finalidad de eliminar el exceso de solucion de CuS0, - 5H,0, finalmente se dejo

~W-1

Intercambio i6nico Filtrado, lavado y secado Producto solido Producto triturado

Figura 15. Intercambio i6nico

secar a tempera ambiente por 16 horas.

a.2 CuM5%, CuM15% y CuM50%

Para la muestra de 5% en peso se mezclaron 0.1505 g de CuM con 16.5 ml de

Etanol durante 15 minutos (1), y a la vez se mezclé TEOS (tetraetilortosilicato)
con agua desionizada agitdndose por el mismo lapso de tiempo (2). Finalmente
(1) fue adicionada a (2), la solucion final fue agitada por 30 minutos y finalmente

se le agregd 1 ml de HF como agente gelante (proceso sol-gel).

=
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Para el caso de las muestras con 15% y 50% en peso se realizé el mismo
procedimiento, pero con las siguientes cantidades: Para 15% se incorporaron
0.4503 g de CuM, 14.9 ml de Etanol, 9.5 ml de TEOS y 17.8 ml de agua
desionizada; para 50% se agregaron 1.5 g de CuM, 8.8 ml de etanol, 5.6 ml de
TEOS y 10.5 ml de agua *®. Todas las muestras se dejaron secar por un lapso
de 24 horas a 100 ° C.

b.1 NHsM5% vy NH4M15%
Partiendo de NH4M en este caso en lugar de CuM para la realizacién del proceso
sol-gel, tomando 0.1505 g y 0.4503 g para la obtencion de NH4M5% y NH4M15%

respectivamente, se siguidé el mismo procedimiento que en el punto a.2,

incluyendo las cantidades empleadas de TEOS, etanol y agua. Las muestras se

dejaron secar por un lapso de 24 horas a 100 °C.

F

SOL-GEL
NH,M@si0,

T <
‘ 1)

(o]

1)
0o o o |

NH,M/EtOH TEOS/H,0

Figura 16. Proceso de preparacién sol-gel

Hidrogel Eliminacion de agua y etanol  Silicagel seco

Figura 17. Obtencién del producto final silicagel
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b.2 SGCuM5% y SGCuM15%

En este caso se parti6 de los polvos obtenidos en el punto b.1. Para la
realizacion del intercambio iénico se realiz6 de la misma manera que se

menciona en el punto a.l.

Preparacién del Blanco de referencia SiO»

Se prepar6é como en el punto a.2. Mezclando Unicamente 5.6 ml de TEOS, 8.8
ml de etanol, 10.5 ml de agua desionizada y 1 ml de HF como agente
gelante!®. Las muestras CuM, CuM5%, CuM15%, SGCuM5% y SGCuM15%,
fueron tratadas térmicamente a diversas temperaturas de 150 °C — 650 °C en
incrementos de 100 °C en flujo de H,, por un lapso de 4 horas. Lo anterior con
la finalidad de activar los catalizadores por medio de la reduccién de las

particulas de Cu*? a cobre metalico.
/Muestra

N e — 2

5ose|

Fig. 18 Representacion esquematica de la realizacion

de tratamientos térmicos

Fig. 19 Muestras sometidas a tratamiento térmico a 350 °C
en flujo de Hz, SGCuM15%(a) y CuM15% (b).
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3.2.1 TECNICAS DE CARACTERTIZACION
Las muestras obtenidas fueron caracterizadas mediante las siguientes

técnicas, las cuales son mejor conocidas por sus siglas en inglés:

TECNICAS DE
CARACTERIZACION
EMPLEADAS

Actividad
Catalitica

Figura 20. Técnicas de caracterizaciéon empleadas

La caracterizacion de los materiales tiene como finalidad principal conocer las
propiedades de los materiales sintetizados, mediante diferentes técnicas de
caracterizacion, como pueden ser: Difraccion de Rayos X, Microscopia electrénica
de barrido y UV-Vis. Una vez conocidas las caracteristicas y propiedades de los
materiales, puede establecerse la naturaleza de los mismos, asi como sus

posibles aplicaciones.

3.2.1.1 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

La microscopia electrénica es una herramienta que permite la caracterizacién de
materiales, haciendo incidir un haz de electrones de alta energia que
interaccionan con la muestra en estudio. Dentro de los microscopios electronicos
mas utilizados actualmente se encuentran el microscopio electrénico de
transmision (TEM) y el microscopio electronico de barrido (SEM). Cada uno de
ellos permite realizar estudios de diferentes caracteristicas de las muestras, ya
que difieren en sus principios de funcionamiento, ademas de los resultados que
proporcionan cada uno de ellos. Por su parte el TEM permite observar la
estructura interna de la muestra, asi como detalles ultraestructurales. El SEM es

utilizado para el estudio morfolégico de superficies, proporcionando informacion
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de relieve, textura, tamafio y forma de grano y la composicion quimica
(Espectroscopia de Dispersion de Energia conocido por sus siglas en inglés como
EDS) de muestras organicas e inorganicas, ademas de que permite apreciar las
muestras mediante una apariencia tridimensional.

El principio mediante el cual trabaja el SEM es haciendo incidir un haz de
electrones sobre la muestra en estudio de forma acelerada, con energias que van
desde unos cientos de electronvoltios (eV) hasta decenas de KeV (50 KeV). La
serie de electrones barre la muestra, siguiendo una trayectoria de lineas
paralelas. De la interaccion entre los electrones incidentes y los atomos de la
muestra, se producen una serie de sefales las cuales son captadas por
detectores, las cuales a su vez son transformadas en sefiales electronicas;
construyéndose una imagen en un monitor, de esta forma permite conocer la

naturaleza de la muestra.

Las sefales captadas por los detectores son: electrones secundarios, electrones
retrodifundidos, rayos X caracteristicos, electrones Auger. Todas estas sefiales se

producen simultaneamente, pero son captadas por detectores diferentes.

HAZ DE

RAYOS X ELECTRONES

e P INCIDENTES ~ ELECTRONES AUGER
ELECTRONES

CATODOLUMINISCNECIA
(LUZ VISIBLE) l // SECUNDARIOS

MUESTRA

ELECTRONES
TRANSMITIDOS

Figura 21. Diferentes radiaciones generadas al incidir

un haz de electrones sobre la muestra

La sefial de electrones secundarios es la que se emplea normalmente para la

obtencioén de la muestra, es la sefial que proporciona la imagen de la superficie en
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estudio. Los electrones secundarios son los que emergen de la superficie de la
muestra con una energia inferior a 50 eV B%,

La preparacion de las muestras que van a ser analizadas mediante esta técnica
de caracterizacién se efectia de la siguiente manera: la cantidad de muestra
requerida es minima, por otra parte, la muestra a analizar debe de ser solida,
estar seca y principalmente debe ser una muestra conductora de corriente
eléctrica, ya que si son aislantes se pueden cargar electrostaticamente y sera
dificil su andlisis, por lo que sera necesario recubrirlas con una pelicula delgada
de carbon, oro o algun material conductor, el procedimiento que se lleva a cabo

para realizar el recubrimiento es conocido como efecto Jolue.

Figura 22. Preparacién de muestra para SEM

recubierta con oro mendiante efecto Joule

Los componentes por los que esta constituido un microscopio electrénico de
barrido son los siguientes:

Figura 23. Componentes del Microscopio Electrénico de Barrido (SEM ) Y
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El SEM puede estar equipado con diferentes tipos de detectores, entre los que se
pueden encontrar: Un detector de electrones secundarios para obtener imagenes
de alta resolucién (Secundary Electron Image), un detector de electrones
retrodispersados que permite la obtencién de imagenes de composicion vy
topografia de la superficie (Backscattered Electron Image), y un detector de
energia dispersiva EDS ( Energy Dispersive Spectrometer) el cual permite

colectar los Rayos X generados por la muestra.
3.2.1.1.1 Espectroscopia de energia dispersiva (EDS)

Mediante la espectroscopia de energia dispersiva (EDS), es posible estudiar la
composicion elemental del material en estudio.

Mediante este estudio se analizan los rayos X por dispersion de energias,
mediante la cual es medida la energia y la distribucion de intensidad de los rayos
X que se generan cuando el haz de electrones penetra la muestra. Para adquirir
el espectro de rayos X, la energia de los fotones que posee cada muestra es
cuantificada y a su vez clasificada de acuerdo a su energia, la cual es
caracteristica de cada elemento. De esta manera se obtiene el espectro de

dispersion de energias 2.
3.2.1.2 DIFRACCION DE RAYOS X (XRD)

La Difraccion de rayos X es una técnica de caracterizacion que permite identificar
la estructura cristalina de materiales, asi como la disposicion de los atomos, las
fuerzas de enlaces existentes entre estos y la composicion quimica de la muestra
mediante patrones de difraccion caracteristicos de cada elemento; determinado
de esta manera las propiedades fisicas y quimicas de los materiales.

Los rayos X son una radicacion electromagnética con una longitud de onda entre
0.01 y 100 A, con energias tipicas de fotones en un intervalo entre100 eV 100
KeV.

La difraccion de rayos X consiste en hacer incidir un haz de luz de una longitud
de onda determinada sobre un material sélido, al momento de que los rayos X

inciden en el material, los electrones difractan una radiacion electromagnética con
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la misma longitud de onda dando lugar a un patrén de intensidades, el cual
puede ser interpretado de acuerdo a la ubicacién de los atomos en el material,
mediante la ley de Bragg®®®.

La ley de Bragg fue establecida en 1913 por W. H Bragg y su hijo W. L. Bragg, la
cual relaciona la longitud de onda de los rayos-X y la distancia interatomica con el
angulo de incidencia del haz difractado, dicho de otra manera la diferencia entre el
trayecto recorrido de los haces reflejados es de 2dsen6 y a su vez la diferencia del
caminos recorrido por los haces debe ser igual a un nimero entero de veces la

longitud de onda del haz (n}):

nA = 2d sin(6)

Donde:

d= distancia entre 2 planos de la red cristalina

0= es el angulo entre los rayos incidentes y los planos de dispersiéon

A = longitud de onda de los rayos X

n = un namero entero (a mayores valores de n, la intensidad reflejada se reduce

rapidamente)

Haz
difractado

Haz
incidente

Planos
atomicos

Figura 24. Representacion esquemaética de la Ley de Bragg B*

Las reflexiones de Bragg pueden ocurrir solamente para A < 2d, ya que solo para

ciertos valores del angulo de incidencia habré reflexiones desde los planos

paralelos y asi se tendra un haz reflejado en una direccién particular.

F
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El difractometro de rayos X es un instrumento que permite la identificacién de
estructuras cristalinas fundamentado en la Ley de Bragg. En términos generales
consta de una fuente de radiacion monocromatica, un portamuestras de angulo
variable 20 y un contador de radicacion X (contabiliza la intensidad del haz
reflactado cuando se forma el angulode 260) el cual se encuentra asociado al

portamuestras.

Contador
electronico

Filamento
L“J Tubo colimador

180°
==

Anticatitodo LJ Haz de rayos X

Figura 25. Esquema de un difractometro de rayos X

[35]

Mediante la difraccion de rayos X, es posible identificar compuestos cristalinos
(para ello se comparan difractogramas almacendos en una base de datos),
determinacion de parametros de red y determinacién de tamafios de particula,

principalmente ¢,
32.1.3 AREA SUPERFICIAL (BET)

El método BET (Brunauer-Emmett-Teller), es el método mas usado para la
determinacion del area superficial, de tamafo y distribucibn de poros de
materiales solidos. Con lo que respecta a la determinacién del area superficial
BET representa el area que se tiene por cada gramo de material en estudio, la
cual comprende la presencia de poros o cavidades presentes y generalmente esta
expresada en unidades de m?/g.

Entre mayor sea el nimero de poros y cavidades presentes por gramo de
material, mayor sera el area superficial del material.

El método BET es una extensién generalizada de la isoterma de adsorcion fisica
(las moléculas del gas se mantienen unidas a la superficie del sélido por medio de
fuerzas de Van der Waals) propuesta por Langmiur en 1918. Langmiur considera
que la adsorcion de las moléculas esta limitada a la formacién de una monocapa,

por tal motivo se llega a una saturacion de la superficie a presiones altas. Por su

F
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parte BET considera que la adsorcién de moléculas sobre la superficie del sélido
se efectlia en varias capas moleculares, y de esta manera el crecimiento de las

capas sera indefinido hasta producirse la condensacion del gas (adsorbato).
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Figura 26. Adsorcion multicapa
modelo propuesto por BET (1938) 1"

Para la determinacion del area superficial (comprende area externa e interna)
mediante el método BET el adsorbato mas comunmente utilizado es el N, puesto

que su presion de saturacion es una atmaosfera.

Este método aplica la siguiente correlacion:

Donde:

S = &rea superficial (superficie especifica), expresada en m?/g

V= capacidad de la monocapa (en volumen), corresponde al numero de
moléculas de adsorbato que se requieren para formar una monocapa sobre la
superficie del adsorbente

An= superficie cubierta por el adsorbato

Na= Numero de avogadro

24414 = volumen de un gas en cm® a presion y temperatura estandar.

10%= factor de conversién de unidades para que el area quede expresada en

m?/g 138,
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3.2.1.4 UV-Vis

La espectroscopia Ultravioleta-Visible es utilizada para la identificacion de grupos
funcionales, metales de transicion y compuestos organicos conjugados. Utiliza
radiacion electromagnética en la longitud de onda de UV-Vis comprendida entre
190 y 800 nm, en esta region la radiacion es absorbida por los electrones de
valencia provocando transiciones electrénicas, llevandolos a un estado de energia
mayor, las longitudes de onda en las que ocurre esta absorcién depende de la

fuerza con la que los electrones estén unidos a la molécula.

En la region entre 200 y 400 nm es posible encontrar grupos aromaticos o grupos
insaturados con pares de electrones libres; en la region comprendida de 400 a
800 nm se pueden encontrar metales de transicion y compuestos conjugados. Las
caracteristicas espectrales de los metales de transicion implican transiciones

electronicas entre los niveles de energia de los orbitales d.

La espectroscopia de UV-Vis se basa en el analisis de la cantidad de radiacién
electromagnética que una sustancia es capaz de absorber o transmitir en funcién

de la cantidad de muestra presente.

10 metros 10° 10 10° 10° 10°

1 nanometro 1000 nanometros 1 milimetro 1 metro 1 kilélmetro

Rayos X 5 Banda de
Rayos Radio
Rayos )
Gamma Ultravioleta | Infrarrojo

radiodifusion
COSMICOS

(UV) (IR)

Longitud de onada corta Longitud de onda larga

Ultravioleta

(uv)

400 nanometros 500 nanometros 600 nanometros 700 nanometros

Figura 27. Espectro electromagnético apreciacién regién UV-Vis B9
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Al momento de incidir la radiacion electromagnética sobre la sustancia en estudio,

esta puede ser absorbida y transmitida.

Por su parte la transmitancia es definida como la fraccion de haz incidente que

pasa a través de la muestra, el cual es transmitido por la sustancia, mientras que

la absorbancia es la fraccion del haz absorbido por la muestra.

La transmitancia que da definida de la siguiente manera:

Donde:

T = Es la transmitancia
| = Es la intensidad de energia radiante transmitida

lo = Es la intensidad de energia incidente sobre la muestra

Generalmente la transmitancia se expresa como porcentaje.

Por su parte la absorbancia (A) se define mediante la ecuacion:

Iy
A = —logT = logT

La relacion de la intensidad de luz absorbida o transmitida por una muestra en

base al espesor del medio y concentracion de la sustancia (analito) esta definida

por la ley de Bourguer-Lambert-Beer.

Esta ley es valida en cualquier zona del espectro, se basa en que cada unidad de

longitud a través de la cual pasa la radiacion, absorbe la misma fraccion de

radiacion.

La ley de Bourguer-Lambert-Beer se describe de la siguiente manera:

i — 10—ebc
Iy

—logT = ebc
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/
u —logT = A = ebc
y

N\

Donde:

¢ = concentracién del soluto en mol/litro

e = constante de absortividad molar litm/mol -cm

b = Es la longitud de la trayectoria en cm (espesor del medio)

La Absorbancia puede estar dada en mol/litro 6 g/litro dependiendo de las
unidades en que esté dada la concentracion.

La variacion la constante de absortividad molar, absorbancia o transmitancia en
funcion del la longitud de onda da origen a la curva espectral (espectro) de la
sustancia, cuando la curva espectral representa absorbancia vs longitud de onda
se denomina espectro de absrocion, este es la medida de la cantidad de luz

absorbida por una sustancia es caracteristica de cada compuesto “°.

La absorbancia y transmitancia de una sustancia son medidas mediante un

espectrofotdmetro, su funcionamiento se esquematiza a continuacion:

Muestra

& ’

endidura
; de salida
itivo de

Fuente dispersion

® Hendidura

de entrada

Monocromador
Detector

Figura 28. Esquematizacion del funcionamiento de un espectrofotémetro %
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4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

4.1 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Las muestras caracterizadas mediante esta técnica fueron analizadas en el
Microscopio Electrénico de Barrido JEOL-JSM5300, el cual se encuentra
equipado con un EDS (Espectroscopia de Dispersion de Energia) Thermo Noran
4473-B.

Mediante el SEM fue posible obtener micrografias a partir de electrones
secundarios y retrodispersados, ademas se obtuvo el analisis quimico de la
muestra mediante EDS.

Figura 29. Microscopio electréonico de barrido JEOL-JSM5300
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Las imagenes de las figuras 30 y 31 son de SiO, y mordenita cobre
respectivamente, en la imagen 30 (b) correspondiente a un grano de SiO,, se
observa la superficie textural del material, en la cual hay presencia de pequefios
fragmentos del mismo material sintetizado, por lo que no se aprecia una superficie
textual uniforme.

Las imagenes fueron obtenidas a 15.0 KV (condicion de trabajo del equipo), al

momento de analizar las muestras no fue necesario recubrirlas mediante efecto

Joule.

200 um

Figura 30. Blanco de referencia SiO

después de intercambio i6nico (CuM)

Comparando las micrografias de las Figuras 30 y 31 de los blancos de referencia

utilizados para la sintesis de los materiales, se aprecia que el tamafo de

38
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particulas de la mordenita intercambiada con cobre (CuM) es menor que el

tamafio de las particulas del SiO..

Figura 32. Introduccién de mordenita amoniacal al sistema
en 15% en peso (NHsM15%) mediante proceso sol-gel

Figura 33. Después de realizar el intercambio i6nico a NH;M15%
(SGCuM15%)

Las figuras 32 y 33 son las muestras obtenidas mediante el método de sintesis (b)
descrito en la seccion experimental, siendo NH;M15% precursor de SGCuM15%.

En la figura 33 se observa que pequefios fragmentos presentes en la figura 32
desaparecen después del intercambio, distinguiéndose con facilidad un grano de

otro.
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60 um

Figura 34. Después de realizar el intercambio iénico a NH;M5%
(SGCuM5%)

Comparando las micrografias de las figuras 33 y 34 no se aprecia una diferencia
significativa entre las muestras, incluso el tamafio de grano es muy similar y en
ambas hay ausencia de pequefios fragmentos sobre la superficie de los granos, lo
cual da una apariencia de que el material es mas compacto y uniforme después

del intercambio idnico.

4.1.1 Analisis quimico mediante EDS

Mediante el analisis de EDS, se encontré que el contenido de cobre que poseen
los materiales obtenidos mediante ambas rutas de sintesis esta por debajo de 1%,
debido al limite de sensibilidad del equipo no es posible conocer con exactitud el
contenido de cobre de cada uno de los materiales sintetizados.

Aunque EDS arroj6 datos semicuantitavos, es una herramienta que permitio
verificar la presencia de los elementos que constituyen los materiales sintetizados.

TABLA 2. RESULTADOS DE EDS
d N ( b 4 ~
0 0
Muestra vopeso Cu Yopeso Cu

tedrico experimental

D 1%
IMenos de 1%l

JMenos de 1%

ez | | O

) cumis% (MEM)  0.6%

CuM5%
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0.000 129

ACanioed 30-Jun 2008, 15,0 Kav @10 sV/chmaal

Figura 35. Mordenita amoniacal después del intercambio iénico (CuM)

El andlisis quimico de EDS muestra que el contenido de cobre en el blanco de
referencia es de 0.97% = 1.0% en peso (figura 35). CuM es el material inicial
utilizado para la sintesis por la ruta (a) descrita en la seccidon experimental, al
momento de introducir CuM en 50, 15 y 5% en peso en la matriz de SiO,, es de
esperarse que el contenido de cobre en los materiales CuM50%, CuM15% y

CuM5% sea menor a 1%.

Con lo que respecta a los materiales sintetizados mediante la ruta (b), en el caso
de SGCuM15% EDS presenta que el contenido de cobre es de 0.08% (figura 36)
y en la muestra SGCuM5% (figura 37), EDS muestra que el contenido de cobre
es nulo, sin embargo estos datos son muy imprecisos ya que el limite de

sensibilidad del equipo es confiable en valores cercanos y mayores a 1%.
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Figura 36. Ruta de sintesis (b), muestra SGCuM15%

Figura 37. Ruta de sintesis (b), muestra SGCuM5%

Por medio de los resultados obtenidos por andlisis EDS de manera general se
observo que los materiales sintetizados mediante la ruta (a) son los que poseen

mayor contenido de cobre.

E
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4.2 Difraccion de rayos X (XRD)

La informacién de la estructura de los materiales se obtuvo mediante el analisis

de rayos X para polvos realizado en el difractometro Philips X'PERT.

Figura 38. Difractémetro de rayos X Philips XPERT

- R
0 _-
0 ]
0 _-
I —+*— Mordenita

04 —»— ReferenciaSiO2
0 ]
0 _-
0 _-
04
0 _-
04
0 _-
0 ]
04
0 ]

T T T T T T T T T T T T T !
& 0 10 20 30 40 50 60 /
20

Figura 39. Patrones de difraccién de los blancos de referencia SiO,

Intensidad (11 a)

y Mordenita amoniacal
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Mediante la comparacion de los patrones de difraccion de los blancos de
referencia (figura 39) se observa que la mordenita tiene una estructura cristalina
mientras que SiO, presenta una estructura amorfa con un pico caracteristico entre

15y 30 en el angulo de 26.

—+— CuM15T350°C
04 —+— SGCuM15T350°C
0 —*— Mordenita

0 —+— ReferenciaSiO2
0
0
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WMWAM ot st At humt

Fig. 40 Comparacion de los patrones de difraccion de los blancos de
referencia con los patrones de los materiales sintetizados
mediante las rutas (a) y (b)

En la Fig. 40 se observa que mediante las rutas de sintesis (a) y (b), las
estructuras de la silica y de la mordenita no fueron modificadas tomando en
cuanta los siguientes factores: proceso de introduccion de la mordenita en la silica
(proceso sol-gel), Intercambio iénico y tratamientos térmicos. Se observa que los
patrones de difraccién de (a) y (b) conservan el pico caracteristico de la silica
amorfa en el intervalo de 15y 30 en el angulo de 26, ademas de estar presentes

los picos caracteristicos mas sobresalientes de la mordenita pura.

=



Sintesis de materiales porosos hibridos zeolita-SiO, y su aplicacion en catalisis ambiental

4.3 Area superficial mediante método BET

El area superficial de los materiales fue obtenida mediante el equipo de analisis

de area superficial Gemini 2360 (micrometrics), el cual cuenta con un area de

pretratamiento térmico FlowPrep 060 degasser. El degasificador funciona

inyectando gas inerte (generalmente argbn) a la muestra y mediante
calentamiento logra que las impurezas que contenga la muestra como humedad
principalmente se desorban de la superficie del material, de esta manera el gas
inerte arrastra las impurezas fuera del tubo que contiene la muestra.

Para el caso de las muestras analizadas, estas fueron pretratadas térmicamente

mediante flujo de argon por un lapso de 1 hora a 150°C.

Figura 41. Pretratamiento térmico degasificador FlowPrep 060

Después del pretratamiento térmico de los materiales el area superficial fue
analizada mediante el equipo Gemini 2360 utilizando como adsorbato nitrogeno,
el cual utiliza relaciones progresivas de las presiones P (cada valor de presion al
cual es tomada la medicion) y Py (presion inicial). Los medidores de presion
registran los cambios en los diferentes valores de P/P, permitiendo calcular el
volumen de gas adsorbido mediante un programa de cinco mediciones, de esta

manera el equipo proporciona los valores de area superficial.

&
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Figura 42. Analizador de area superficial Gemini 2360 micrometrics

Las muestras obtenidas tanto por la ruta de sintesis (a) como (b) fueron tratadas
térmicamente en flujos de hidrégeno a temperaturas en un intervalo de
150°C-650°C en incrementos de 100 °C, durante este procedimiento fue medida
el area superficial especifica de los materiales obteniendo como resultado la

siguiente tabla de datos:

Tabla 3. Area superficial especifica m?/g
MUESTRA SINT.T. T.T.150°C T.T.250°C T.T.350°C T.T.450°C T.T.650°C
Sio,

NH,4M 5%
NH;M 15%

CuM 5%

CuM 15%

CuM 50%
SGCuM 5%

SGCuM 15%
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Las areas obtenidas por BET para el blanco de referencia silica pura con area
superficial aproximadamente de 200 m?/g muestran que es estable térmicamente
aproximadamente hasta 450 °C, en el intervalo de 450 °C - 650°C la estructura se
sinteriza lo cual se ve reflejado en la disminucién de su area superficial en mas de
un 50% a 650 °C.

La presencia de mordenita genera la estabilidad térmica de los sistemas
sintetizados a temperaturas mayores de 450°C, a 650 °C se observa un
incremento del area superficial del sistema alrededor de 350 m?%g, tanto en los
materiales sintetizados mediante la ruta (a) como la (b). De manera general se
observa que el area de los materiales crece al incrementarse la cantidad de
mordenita (cUprica, amoniacal) en el sistema y al incrementarse la temperatura de
los tratamientos térmicos, siendo la muestra CuM50% la que presenta las areas
superficiales mas elevadas, lo anterior se observa mas claramente en la siguiente

grafica:

m2/g vs %Peso

350 450
250
150 650
450 ¢c 250 350 450
> 150 350
350 150 759

ficial m%/g

z

-
(<))
Q.
>
wv)
©
(<))
-

<

% Peso de mordenita (clprica, amoniacal) en el sistema

Figura 43. Tendencia del area superficial de los materiales sintetizados
mediante las rutas (a) y (b) respecto al contenido de mordenita (cuprica,

amoniacal) en el sistemay la temperatura de los tratamientos térmicos
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4.4 Andlisis mediante UV-Vis

El andlisis de las muestras solidas mediante espectroscopia UV-Vis se realizé en
el espectrofotémetro de UV-Visible de doble haz Cary 300 Scan (Varian), las

mediciones se realizaron en un intervalo de 190-800 nm.

Figura 44. Espectrofotometro de doble haz UV-Vis Cary 300 Scan

Mediante los tratamientos térmicos realizados a las muestras en flujo de
hidrégeno se realiz6 la reduccién de las nanoparticulas de cobre presentes en los
materiales sintetizados, la espectroscopia de UV-Vis permite la identificacion de

metales de transiciéon para este caso.

A continuacion se presentan los espectros de UV-Vis de absorcion vs longitud de
onda para los materiales sintetizados y sometidos a tratamientos térmicos a

temperaturas en el intervalo de 150-650°C en incrementos de 100 °C.
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Espectros de absorcion de las muestras sintetizadas mediante la ruta (a)
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Figura 45. Espectros de UV-Vis de materiales sintetizados mediante la ruta (a)
Comparando las figuras 45.B, 45.C y 45.D con 45.A se observa la aparicion de

cumulos de especies de cobre con tamafios inferiores a 1 nm en el intervalo de
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UV, las cuales no se encuentran presentes en la zeolita pura. En 560 nm se
encuentra el plasmon de resonancia caracteristico de cobre metélico

perteneciente a particulas entre 1y 5 nm 4,

Sabiendo que la absorcion relativa es indicador de la cantidad de Cu® presente a
560 nm, se determind que entre mayor absorcién hay en 560 nm mayor es la

cantidad de particulas de Cu® presentes en los materiales sintetizados.

En base a lo anterior se observa que en las muestras sintetizadas por el método
(a) existe una dependencia de la cantidad de particulas de Cu® respecto a las
temperaturas de los tratamientos térmicos, por lo que se puede decir que la
cantidad de cobre metalico presente es directamente proporcional a la
temperatura de los tratamientos térmicos aplicados, tendencia que se cumple a 5,

15 y 50% en peso de mordenita cobre en los sistemas.
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Figura 46. UV-Vis Dependencia de la cantidad de cobre metalico con la

concentracion de Mordenita cobre en el sistemay la temperatura de

tratamiento térmico
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En la figura 46.A se observa que entre mayor es la cantidad de mordenita cobre
en el sistema menor es la absorcion relativa de la muestra en 560 nm, lo cual
puede ser indicativo de la poca presencia de cobre metalico. En la figura 46.B es
posible considerar que la cantidad de cobre metalico presente es directamente
proporcional a la cantidad de mordenita cobre en el sistema. En la figura 46.C, la
muestra que presentd mayor cantidad de cobre metélico fue la de 5% en peso de
contenido de mordenita cobre. Con lo que respecta a las figuras 46.D y 46.E se
aprecia que la muestra con 15% en peso de mordenita cobre presenta mayor
cantidad de cobre metalico, lo cual es indicio de que la cantidad de cobre
metdlico en el sistema es inversamente proporcional a la cantidad de mordenita
cobre presente a partir de 350 °C, sin embargo en general no existe una
dependencia de la cantidad de cobre metdlico presente respecto a la

concentracion de mordenita cobre en el sistema.
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Figura 47. Espectros de UV-Vis de las muestras

sintetizadas mediante la ruta (b)
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Las figuras 47.A y 47.B muestran los blancos de referencia utilizados para la
obtencién de los materiales mostrados en las figuras 47.A’ y 47.B’, en dichas
figuras se observa la aparicion de cimulos de especies de cobre en el intervalo
de UV y la presencia del plasmén de resonancia caracteristico de cobre metélico
en 560 nm, sin embargo en comparacion con los materiales sintetizados mediante
la ruta (a), la absorcion relativa es mucho menor y por consiguiente es poca la
cantidad de particulas de cobre metalico presentes en los sistemas. Al igual que
los materiales obtenidos mediante la ruta (a), los materiales sintetizados por la
ruta (b) presentan una dependencia del cobre metélico respecto a la temperatura
de los tratamientos térmicos, puesto que al incrementar la temperatura aumenta

la cantidad particulas de cobre metélico.

Comparando ambas rutas de sintesis es posible determinar que los materiales
sintetizados mediante la ruta (a) presentan mayor cantidad de particulas de cobre
metalico, y por consiguiente se supone que es mayor la cantidad de sitios activos

gue los presentes en los materiales sintetizados mediante la ruta (b).

4.5 ACTIVIDAD CATALITICA

La actividad catalitica de un catalizador es la eficiencia que este presenta, la cual
se expresa como la velocidad por unidad de area superficial (m?), la fase activa en
un catalizador es la responsable de dicha actividad, la cual generalmente esta
formada por metales nobles, siendo esta parte del catalizador la méas costosa, es
por esta razdn que se recurre a la utilizacion de soportes para una mejor
dispersion de la fase activa, asi como para mejorar su estabilidad y propiedades

mecanicas ©.

Las pruebas realizadas mediante la oxidacién de CO, fueron realizadas bajo las

siguientes condiciones:
2NO +3C0 + 30, - 3C0; + N,

Reaccion estequiométrica
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RELACION DE FLUJOS
0O,/Ny NO/N, CO-C3Hg/Ny
5.7 ml/min 11.4 ml/min 37.5 ml/min

Las muestras a analizar fueron sometidas previamente a un tratamiento térmico
dentro del mismo reactor durante aproximadamente 20 min., en flujo de O,
balance N, con una velocidad de 20 °C por minuto iniciando de temperatura
ambiente hasta 550 °C, el pretratamiento es realizado con la finalidad de
eliminar impurezas y activar las muestras. Posteriormente se lleva a cabo la
reaccion partiendo de temperatura ambiente hasta 550 °C con una velocidad de

1°C por minuto.

Figura 48. Reactor para pruebas de actividad catalitica

Dentro del reactor donde se llevaron a cabo las pruebas de actividad catalitica, el
ciclo catalitico se llevé a cabo sobre la superficie de los materiales siguiendo el
comportamiento del sistema clasico soélido-gas, el cual se esquematiza a

continuacion.
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i Soporte
Cama de particulas

o catalitico
cataliticas

Reactivos Productos

Productos
Soporte catalitico

Sitio activo

Figura 49. Esquematizacion de sistemas solido-gas (catélisis

heterogénea)*?

A continuacion se muestran los resultados de actividad catalitica de algunos de
los materiales sintetizados.

Mordenita intercambiada CuM
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Figura 50. Blanco de referencia mordenita intercambiada con cobre CuM
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En la figura 50 se observa que a partir de 200 °C se obtiene la mayor conversion
de CO a CO; la cual esta muy proxima al 100 % y se mantiene esa tendencia en
el intervalo de 200°C-500°C.
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Figura 51. CuM15% Método de sintesis (a)
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Figura 52. SGCuM15% Método de Sintesis (b)

En las figuras 51 y 52 se puede apreciar el efecto que se produce en los
materiales al variar las rutas de sintesis, la muestra sintetizada mediante la ruta
(@) (figura 50) presenta la mayor conversion de CO a CO, respecto a los
materiales sintetizados mediante la via de sintesis (b), aunque en muy poca
proporcién. En ambos casos la conversion va incrementandose al aumentar la
temperatura, a temperaturas arriba de 500 °C, es mas notorio el incremento de la

conversion.
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Respecto a la conversion de NO, a temperaturas por debajo de 500 °C dicha
reduccion es casi nula, la cual comienza a incrementarse a temperaturas arriba de
500 °C.
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Figura 53. Actividad catalitica CuM15%
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Figura 54. Actividad catalitica CuM50%

Las muestras presentadas en las figuras 53 y 54 fueron preparadas mediante la
misma ruta de sintesis (a), pero variando el contenido de porciento en peso de
mordenita cobre presente en el sistema, en la figura 54 se observa que a 500 °C
existe una conversion de CO a CO, cercana al 45%, mientras que en la figura 53

se observa que a 550 °C la conversion de CO alcanza 15% aproximadamente.
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De acuerdo a los andlisis realizados anteriormente se observa que la muestra
sintetizada mediante la ruta (a) con 50% de contenido de mordenita cobre en el
sistema presenta la mayor conversion de CO y NO, respecto a los demas
materiales sintetizados, sin embargo la conversion de NO es inferior al 20% y se
logra a temperaturas por arriba de 500 °C.

Lo anterior se puede atribuir a la cantidad de particulas de Cu® presentes, como
se vio reflejado en los espectros de UV-Vis los materiales sintetizados por la ruta
(a) con mayor contenido de mordenita cobre en el sistema, mostraron la presencia
de mayor cantidad de particulas de Cu® y por consiguiente mayor nimero de sitios

activos.



Sintesis de materiales porosos hibridos zeolita-SiO, y su aplicacion en catalisis ambiental

5 CONCLUSIONES

Los materiales fueron caracterizados mediante Difraccion de Rayos X,
Microscopia electrénica de Barrido, UV-Vis, medicién de area superficial por BET

y fue probada la actividad catalitica de algunos de los materiales sintetizados.

BET permiti6 conocer la manera en que las propiedades de la silica se ven
afectadas en presencia de mordenita. La silica pura es estable térmicamente
aproximadamente hasta 450 °C, sin embargo en presencia de mordenita se
obtiene una estabilidad térmica del sistema a temperaturas mas elevadas, este
efecto se ve reflejado con el incremento del area superficial de los materiales; el
area de los materiales crece al incrementarse la cantidad de mordenita en el
sistema. Mediante Difracciébn de Rayos X se observl que las estructuras de la
mordenita y la silica no fueron modificadas durante los procesos de sintesis,
intercambio i6nico y tratamientos térmicos. Los analisis realizados por UV-Vis
mostraron que la forma en que es introducido el Cu al sistema influye en sus
propiedades de reduccidén, puesto que ademas de aparecer el plasmoén de
resonancia del cobre metalico a 560 nm perteneciente a particulas de Cu entre 1
y 5 nm, en el intervalo de UV aparece evidencia de formacion de cumulos con
tamanos inferiores a 1 nm. Por lo anterior, fue posible la identificacion de la
presencia de especies de cobre, puesto que la presencia de metales de
transicion aparece en la region entre 400-800 nm, por lo que queda confirmada

la presencia de cobre en los materiales sintetizados.

Mediante la caracterizacion realizada por SEM se observé que el tamafio de
particula de la mordenita es menor que la de la silica; mediante EDS se encontro
gue el contenido de cobre que poseen los materiales sintetizados esta por debajo
de 1%.

Por medio de las pruebas de actividad catalitica realizadas fue posible determinar
gue la mordenita intercambiada con cobre presenta una buena actividad catalitica,
sin embargo no puede ser aplicada directamente en convertidores cataliticos de

automéviles ya que previamente deben ser estabilizadas estas nanoestructuras
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en matriz de SiO, dando lugar a una distribucion de poros bimodal. Se observo
gue existe diferencia entre las propiedades de los materiales sintetizados, ya que
dependiendo del orden en que es incorporada la especie activa al sistema
(cobre), los materiales presentaran menor o mayor eficiencia, para el caso en el
cual se introdujo en primera instancia la especie activa (ruta de sintesis “a”) se
observé que los materiales presentaron una mejor actividad catalitica, dentro de
estos materiales el que posee mayor contenido de mordenita cobre en el sistema
logré la obtencién de una mayor conversion de CO a CO lo cual puede atribuirse

a la presencia de mayor numero de sitios activos.

5..  Perspectivas futuras

& profundizar en el estudio catalitico

@ Investigar dependencia de las propiedades de los materiales
respecto al contenido de mordenita y el orden en que se lleva a cabo
el intercambio iénico.

@& variacion de parametros en el proceso sol-gel (tiempo de
envejecimiento).

& Utilizacion de otros materiales (otros metales, otras zeolitas).
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FORMULA TEORICA DE MORDENITA COBRE (CuM)

Partiendo de la formula de la mordenita sédica que es la que se encuentra en
forma natural, se obtiene la formula de la mordenita amoniacal y
posteriormente la de mordenita clprica, con la finalidad de encontrar la
capacidad de intercambio i6nico de la mordenita amoniacal y de esta manera
conocer la cantidad teorica de cobre que contendra la mordenita cuprica

(CuM), tomando el cuenta que la relacion molar silica/alumina es de 20.

(Na)g [Al85i40 096] . 24H20

(Na;0)4(Al;03)4(Si03) 4 - 24H,0

Relacién molar = RM = ~222 =0 _ 14
eLacion moilar = = A1203 = 7 =
Relacion atdmica = RA = Si—40—5

eLacion atomica = = Al = 3 =
***
RM = 2RA
Para el caso de la mordenita amoniacal:
ri = 2% _ g0
T ALO;
Lo SE_RM _20
Al 2 2
Al+Si=48 ... (1)
Si 10
Al
Si = 104l sustituyendo en (1)
Al + 104l = 48
114l = 40
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Al = 43636 sustituyendo en (1)
ST =48 — 4.3636 = 43.6364
Atendiendo a la formula de las zeolitas la mordenita amoniacal (NH;M) queda
expresada de la siguiente manera:
(NHy)436[Aly36S143.63096] - 24H,0

Peso molecular de NH,M = 3389.99 g/mol

Sustituyendo el ion NH;! por Cu™? la formula para mordenita ctprica (CuM)

gueda expresada de la siguiente manera:

(Cu)36[Al4 36S143.63006] - 24H,0
_ g
Peso molecular de CuM = 3449.92 /mol

(Peso atomico Cu)(atomos de cobre presentes) = (63.536 g/mol)(2.36)

= 138.49 g/mol = peso molecular de cobre en CuM

Referido a 1 gramo de muestra se procede a encontrar la cantidad ideal en

gramos de cobre que posee CuM:

138.49 9/ . de Cobre)
g
3449.92 /mol de CuM

= 0.04 gramos de cobre por gramos de CuM

(1 gramo de CuM) (

Puesto que el intercambio i6nico se realiza por medio de una solucién cuprica
0.1 N, la cual es preparada mediante la utilizacién de CuS0, - 5H,0 Yy una vez
sabiendo los gramos de cobre por gramos de CuM es posible conocer la
capacidad de intercambio i6nico (miliequivalentes/g=meq/g) de la zeolita
empleada (NH4;M) como se indica a continuacion:

capacidad de intercambio idnico

1 mol de CuS0, - 5H,0
63.54 g de Cu

= (0.04 g de Cu) ( ) (1000)

_ 0 Meq
=06 """y de NH,M
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Una vez conociendo la capacidad de intercambio iénico y la normalidad de la
solucién a emplear es posible conocer el volumen de soluciéon a emplear por

gramo de NH4M.
o _meq
Normalidad =N = """/

0.1 =0.6/ml
Por lo anterior se deduce que la cantidad minima de solucién requerida para
efectuar el intercambio i6nico por gramo de NH;M son 6 ml de solucién cuprica
0.1 N.




