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CATALIZADOR

“Sustancia que cambia la velocidad de una reacción 

química sin ser modificada en el proceso global”       

(W. Ostwald, 1902)

“Sustancias químicas que cambian la composición de 

una mezcla, permaneciendo inalterables”

(J. Berzelius, 1835)
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CATALIZADOR

BAJA ACTIVIDAD (NÚMERO DE

CENTROS POR UNIDAD DE

VOLUMEN)

OPERACIÓN A TEMPERATURAS

MEDIAS PARA PRESERVAR LA

FUNCIÓN DEL CATALIZADOR

DIFICULTADES DE SEPARACIÓN DEL

MEDIO DE REACCIÓN

ELEVADA ACTIVIDAD (NÚMERO DE

CENTROS POR UNIDAD DE

VOLUMEN)

TEMPERATURA DE REACCIÓN NO

LIMITADA POR LAS CARACTERÍSTICAS

DEL DISOLVENTE.

FACILIDAD DE SEPARACIÓN DE

PRODUCTOS Y CATALIZADOR

Más del 90 % de los procesos químicos catalíticos usan 

catalizadores heterogéneos.

CATÁLISIS 
HOMOGÉNEA

CATÁLISIS 
HETEROGÉNEA



CATALIZADOR SÓLIDO

1) Componentes Activos – Fases Activas: Responsables de

las principales reacciones del proceso.

2) Soportes – Compuestos cuantitativamente mayoritarios.

Varias funciones: dar una alta área superficial a los

componentes activos, resistencia mecánica, estabilidad.

Materiales convencionales: -Al2O3, TiO2, SiO2, ZrO2,

Carbón Activo, Arcillas, etc.

3) Promotores (físicos y químicos) – Tercer componente,

pequeña cantidad. Modificación selectividad, estabilidad, ..

COMPONENTES



CATALIZADOR SÓLIDO

COMPONENTES

¿Soporte?

¿Fase activa?

¿Promotor?

Proceso: Hidrogenación catalítica de fenol

Interés: Producción de ciclohexanona (precursor de e-caprolactama)

Catalizador: Pd/Al2O3. Adicción de Ca en la preparación para

incrementar la selectividad a ciclohexanona.

O

OH OH



CATALIZADOR SÓLIDO

ÓXIDOS METÁLICOS: Al2O3, ZrO2, SiO2

ZEOLITA
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CATALIZADOR SÓLIDO

CARBÓN ACTIVO

CATALIZADOR 
MONOLÍTICO
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CATALIZADOR SÓLIDO

CATALIZADOR COCHE
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PROPIEDADES DESEABLES EN UN CATALIZADOR

Alta Resistencia Mecánica

Resistencia al choque 

Térmico

Baja Pérdida de 

Carga

Alta actividad, selectividad y larga vida

Resistencia 

a venenos

Estabilidad

Inócuos

CATALÍTICAS

FÍSICAS
QUÍMICAS
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MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SOPORTADOS

Operaciones unitarias en la preparación de catalizadores:

Precipitación

Impregnación

Decantación

Filtración

Lavado

Secado

Calcinación

Moldeado (pelletización)

Molienda

Tamizado

Mezclado

Activación



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

PRECURSOR 
(Sal de metal; Complejo de 

coordinacción)

SOPORTE
Orgánico-Inorgánico

Modificado

T, P, pH
Control tamaño

Concentración
especie activa
Promotor
Soporte
Forma
Tamaño
Volumen y 
Distribución de 
poros
Área Superficial 

DISEÑO



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

PREPARACIÓN DE SOPORTES

ÓXIDOS MIXTOS 
Al2O3   ZrO2   SiO2

Inerte
Resistencia
Dureza
Estabilidad
Área superficial
Porosidad
Bajo coste

CARACTERÍSTICAS



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

PREPARACIÓN DE SOPORTES

ÓXIDOS MIXTOS 
Al2O3   ZrO2   SiO2



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

PREPARACIÓN DEL CATALIZADOR: FASE ACTIVA

MÉTODOS DE 
IMPREGNACIÓN

MÉTODOS DE 
PRECIPITACIÓN



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

Separación
sólido-líquido

Contacto

Equilibrio

Disolución sal
precursora

Activación

Calcinación

Secado

MÉTODO DE PREPARACIÓN



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

MÉTODO DE PRECIPITACIÓN

Deposición de un hidróxido mediante
la precipitación de una sal soluble del
metal sobre el soporte.

La precipitación se realiza
principalmente por modificación del
pH de la disolución.

SUPERSATURACIÓN NUCLEACIÓN CRISTALIZACIÓN



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

MÉTODO DE PRECIPITACIÓN

AGITACIÓN

pH

T

DISOLUCIÓN 
BÁSICA

SAL METÁLICA 
PRECURSORA



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

MÉTODO DE IMPREGNACIÓN

Adicción al soporte de una disolución con el contenido de 
la fase activa deseado, y eliminación del disolvente por 
evaporación.

Impregnación a humedad incipiente: 

Volumen solución = Volumen de poros. 
Disolución embebida por los poros del 
soporte debido a fuerzas capilares 

Uniforme Cáscara de huevo Yema de huevo

PdCl2 +H2O



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

MÉTODO DE ADSORCIÓN

Suspensión del soporte en una disolución con la fase 
activa a ser adsorbida. 

Las especies iónicas de la solución acuosa presentan 
atracción electrostática por la superficie del sólido.



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

MÉTODO DE INTERCAMBIO IÓNICO

Intercambio de los iones que interaccionan con el soporte 
por otros. 



MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

Separación
sólido-líquido

Contacto

Equilibrio

Disolución sal
precursora

CENTRIFUGACIÓN

FILTRACIÓN

DECANTACIÓN

LAVADO CON AGUA 



ELIMINACIÓN DEL SOLVENTE
•80-200 ºC
•TIEMPO
•ATMÓSFERA (AIRE, N2)

MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

Activación
Calcinación

Secado

DESCOMPOSICIÓN DEL PRECURSOR 
METÁLICO PARA LA FORMACIÓN DEL 
ÓXIDO
ESTABILIZACIÓN DE PROPIEDADES 
MECÁNICAS Y TÉRMICAS
T > ≈ TEMPERATURA DE REACCIÓN
ATMÓSFERA (AIRE)

FASE ACTIVA METÁLICA: 
-REDUCCIÓN H2

Pd2+ 
 Pd0



PdCl2  PdO
Estabilidad térmica

MÉTODOS DE PREPARACIÓN DE CATALIZADORES SÓLIDOS 

PdCl2 +H2O

Impregnación a 
humedad
incipiente

Secado a 
temperatura

ambiente 2 h

Secado
en estufa

60 ºC/12 h
Calcinación
350 ºC / 3 h

Activación
150 ºC / 1,5 h

Evaporación controlada del 
disolvente

Pd2+
Pd0

Fase activa
Tamaño de partícula de metal

CATALIZADOR DE Pd/Al2O3 PARA REACCIONES DE HIDROGENACIÓN

https://www.google.es/imgres?imgurl&imgrefurl=http://www.cienytec.com/lab2muflas.htm&h=0&w=0&sz=1&tbnid=7EkVZKB5h0LfFM&tbnh=255&tbnw=198&zoom=1&docid=KLx6BEifwiTZAM&ei=BbHoUpuHIYfX0QWq0IDgBQ&ved=0CAUQsCUoAQ
https://www.google.es/imgres?imgurl&imgrefurl=http://www.cienytec.com/lab2muflas.htm&h=0&w=0&sz=1&tbnid=7EkVZKB5h0LfFM&tbnh=255&tbnw=198&zoom=1&docid=KLx6BEifwiTZAM&ei=BbHoUpuHIYfX0QWq0IDgBQ&ved=0CAUQsCUoAQ


TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE               
CATALIZADORES SÓLIDOS

“CONOCIMIENTO DE LOS ATRIBUTOS PECULIARES DE UN MATERIAL 

DE MODO QUE PERMITA DISTINGUIRLO DE LOS DEMÁS”

PRECISIÓN

EXACTITUD

SENSIBILIDAD

LÍMITE DE DETECCIÓN

CANTIDAD DE MUESTRA

INTERFERENCIAS



TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE               
CATALIZADORES SÓLIDOS

“CONOCIMIENTO DE LOS ATRIBUTOS PECULIARES DE UN MATERIAL 

DE MODO QUE PERMITA DISTINGUIRLO DE LOS DEMÁS”

TEXTURA

ESTRUCTURA

COMPOSICIÓN

COMPOSICIÓN

SUPERFICIAL

• ADSORCIÓN-DESORCIÓN DE GASES
•POROSIMETRÍA DE INTRUSIÓN DE MERCURIO

• MICROSCOPÍA DE BARRIDO Y TRANSMISIÓN
•DIFRACCIÓN DE RAYOS X
•ANÁLISIS TÉRMICO (TG, DSC)

• ICP
•TXRF
•ANÁLISIS ELEMENTAL

• XPS
•QUIMISORCIÓN (TPD, TPR, TPO)



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

“ADSORCIÓN: condensación de gases en una superficie”

(Kayser, 1881)



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

“ADSORCIÓN: condensación de gases en una superficie”

(Kayser, 1881)

FENÓMENOS DE ADSORCIÓN DE GASES Y LÍQUIDOS EN LA INTERFASE ENTRE

EL SÓLIDO OBJETO DEL ESTUDIO (ADSORBENTE) Y EL FLUIDO QUE SE ADSORBE

(ADSORBATO).

EL FLUIDO SE DEPOSITA SOBRE EL SÓLIDO COMO UNA MONOCAPA CUYO

GROSOR SE VA INCREMENTANDO CON LOS SUCESIVOS AUMENTOS DE

PRESIÓN DE EQUILIBRIO HACIA LA PRESIÓN DE SATURACIÓN DEL FLUIDO.

FUNDAMENTOS



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

PREPARACIÓN DE LA MUESTRA: DESGASIFICACIÓN ISOTERMA-QUANTACHROME

http://www.youtube.com/watch?v=sqGJsIVCvq8&playnext=1&list=PLC2ECC668868631ED&feature=results_main


ÁREA SUPERFICIAL

VOLUMEN DE MICROPORO

VOLUMEN DE MESOPORO

TAMAÑO MEDIO DE PORO

DISTRIBUCIÓN DE TAMAÑO DE PORO

APLICACIONES

CATÁLISIS …….

ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

“ADSORCIÓN: condensación de gases en una superficie”

(Kayser, 1881)

P/Po V (cm3/g)

1,61E-02 21,491

2,82E-02 23,258

5,02E-02 25,4532

7,75E-02 27,5298

1,06E-01 29,3808

1,52E-01 32,0994

2,03E-01 35,0000

2,53E-01 37,9998

3,03E-01 41,1613

3,51E-01 44,6996

4,00E-01 48,5706

4,97E-01 58,6722

5,95E-01 74,5262

7,02E-01 101,1891

7,98E-01 115,2819

9,05E-01 128,7814

9,88E-01 156,5665



TAMAÑO DE POROS

Microporo

Mesoporo

Cuello de 
botella

Tortuosidad Tamaño de partícula

Huecos

Interpartícula

Macroporo

(0 nm - 2 nm)

(2nm - 50 nm) (>50 nm)



SÓLIDOS 
MICROPOROSOS

SÓLIDOS MACROPOROSOS
NO POROSOS

INTERACCIONES DÉBILES 
GAS/SÓLIDO

SÓLIDOS 
MESOPOROSOS

SÓLIDOS MESOPOROSOS 
INTERACCIONES DÉBILES

SÓLIDOS NO POROSOS

ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

MATERIALES 
POROSOS CON 
DISTRIBUCIÓN 

DE POROS 
ESTRECHA

POROS DE 
ACCESO 

ESTRECHO Y 
CUERPO DE 

POROS ANCHOS

SIN ADSORCIÓN 
LIMITADA A P 

ALTAS. 
MACROPOROS

MICRO-
POROSIDAD 
JUNTO CON 

POROS 
LAMINARES



ECUACIÓN BET

ISOTERMAS DE ADSORCIÓN-DESORCIÓN N2 A 77 K

P0: Presión de vapor de N2 a la T de medida.             V: Volumen de N2 adsorbido.
Vm: Volumen requerido para cubrir la superficie de una monocapa de adsorbato
C: Término asociado con el calor de adsorción de la primera monocapa.

SUPOSICIONES DEL MÉTODO

ESTIMACIÓN DEL ÁREA DE UN SÓLIDO SI SE

CONOCE:

1. LA CANTIDAD DE GAS ADSORBIDA PARA

FORMAR LA MONOCAPA (P/P0= 0,03-0,3)

2. EL ÁREA QUE OCUPA CADA UNA DE

ESTAS MOLÉCULAS.

ÁREA SUPERFICIAL
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ISOTERMAS DE ADSORCIÓN-DESORCIÓN N2 A 77 K

CATALIZADOR Pt/Al2O3



y = 0,0469x + 0,0003
R² = 0,9998
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ÁREA BET CATALIZADOR Pt/Al2O3

C: 157,33            Vm: 21,18 cm3/g 

ISOTERMAS DE ADSORCIÓN-DESORCIÓN N2 A 77 K

/P0

P0



DISTRIBUCIÓN DE POROS

Microporo

Mesoporo

Cuello de 
botella

Tortuosidad Tamaño de partícula

Huecos

Interpartícula

Macroporo

(0 nm - 2 nm)

(2nm - 50 nm) (>50 nm)



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

“ADSORCIÓN: condensación de gases en una superficie”

(Kayser, 1881)

FENÓMENOS DE ADSORCIÓN DE GASES Y LÍQUIDOS EN LA INTERFASE ENTRE

EL SÓLIDO OBJETO DEL ESTUDIO (ADSORBENTE) Y EL FLUIDO QUE SE ADSORBE

(ADSORBATO).

DETERMINACIÓN DEL VOLUMEN DE POROS TENIENDO EN CUENTA QUE EL

LLENADO DE LOS POROS CON EL GAS CONDENSADO SE PRODUCE A

PRESIONES MÁS ELEVADAS QUE EL LLENADO DE LA MONOCAPA.

FUNDAMENTOS



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

“ADSORCIÓN: condensación de gases en una superficie”

(Kayser, 1881)

ADSORBATOS COMUNES

ADSORBATO T (K) P0 (mm Hg) A (nm2/molécula)

N2 77 760 0,162

CO2 273 26142 0,187

Ar 77 223,6 0,147

H2O 298 2,4 0,125



ISOTERMAS DE ADSORCIÓN-DESORCIÓN DE GASES

DISTRIBUCIÓN DE TAMAÑO DE POROS 
(PORO CILINDRICO):

VOLUMEN DE POROS

VN2: Volumen molar de N2 adsorbido.
sN2: Tensión superficial del líquido
rK: radio de poro Kelvin

S: Área superficial diferencial asociada con 
un radio poro promedio
Vp: Volumen de poro determinado sobre un 
intervalo estrecho de la isoterma.
r: radio de poro Kelvin
N: número de poros/g sólido

ISOTERMA N2 A 77K

LA ECUACIÓN DE KELVIN SUPONIENDO POROS CILINDRICOS: 

ISOTERMA CO2 A 273 K: SÓLIDOS MICROPOROSOS         
(SE FAVORECE EL PROCESO DE DIFUSIÓN)  
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ISOTERMAS DE ADSORCIÓN DE GASES 

MICROPOROSIDAD CARBÓN ACTIVADO 
(SOPORTE CATALÍTICO)



POROSIMETRIA DE MERCURIO

INTRUSIÓN FORZADA DE MERCURIO

LÍQUIDO ENTRE LAS PARTÍCULAS Y EN LOS

POROS PARA CARACTERIZAR LOS

MATERIALES SÓLIDOS.

FUNDAMENTOS

Tamaño de poro 

v



POROSIMETRIA DE MERCURIO

Circuito para medida de

la capacitancia.
Contenedor de Hg

Vacío

Trampa 

fría

Muestra

tapa

Funda cilíndrica

Sensor de nivel de Hg
Medidor de presión

Aire seco (e.g. 400 kPa)



ECUACIÓN DE WASHBURN

POROSIMETRIA DE MERCURIO

DETERMINACIÓN DE TAMAÑO DE PARTÍCULA

VOLUMEN DE MACROPOROS

DISTRIBUCIÓN TAMAÑOS DE MACROPOROS

POROSIDAD

APLICACIONES

P: Presión aplicada (MPa)             r: radio de poro (mm)
: tensión superficial de Hg líquido  (480 N/m)
q: ángulo de contacto entre el Hg y la muestra a medir (140 º)

P
r

q·cos·2




POROSIMETRIA DE MERCURIO

ÓXIDO DE TITANIO



TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE               
CATALIZADORES SÓLIDOS

“CONOCIMIENTO DE LOS ATRIBUTOS PECULIARES DE UN MATERIAL 

DE MODO QUE PERMITA DISTINGUIRLO DE LOS DEMÁS”

TEXTURA

ESTRUCTURA

COMPOSICIÓN

COMPOSICIÓN

SUPERFICIAL

• ADSORCIÓN-DESORCIÓN DE GASES
•POROSIMETRÍA DE INTRUSIÓN DE MERCURIO

• MICROSCOPÍA DE BARRIDO Y TRANSMISIÓN
•DIFRACCIÓN DE RAYOS X
•ANÁLISIS TÉRMICO (TG, DSC)

• ICP
•TXRF
•ANÁLISIS ELEMENTAL

• XPS
•QUIMISORCIÓN (TPD, TPR, TPO)



MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA: SEM y TEM

“Permite obtener información local del espécimen estudiado”

MICROSCOPÍA 
ELECTRÓNICA DE BARRIDO 

(SEM)

 RESOLUCIÓN: INFORMACIÓN DE 

ÁREAS DE TAMAÑO INFERIOR A 10 nm.

 SUPERFICIE DE OBJETOS MASIVOS

GRAN PROFUNDIDAD DE CAMPO

CANTIDAD DE MUESTRA < 10-16 g

XDES: ANÁLISIS QUÍMICO 

APLICACIONES

ESTUDIO MORFOLÓGICO Y ESTRUCTURAL



MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA

MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA DE BARRIDO (SEM)

SOPORTE CATALÍTICO A 
PARTIR DE PEPITAS DE UVA

MICROESFERAS DE 
CARBONO



MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA

“Permite obtener información local del espécimen estudiado”

MICROSCOPÍA 
ELECTRÓNICA DE 

TRANSMISIÓN (TEM)

 RESOLUCIÓN : INFORMACIÓN DE ÁREAS DE   

TAMAÑO INFERIOR A 1 nm.

 PELÍCULAS DELGADAS

CANTIDAD DE MUESTRA < 10-16 g

XDES: ANÁLISIS QUÍMICO 

APLICACIONES

TAMAÑOS DE PARTÍCULA

ORIENTACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE CRISTALES



MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA

MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA DE TRANSMISIÓN (TEM)



MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA

MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA DE TRANSMISIÓN (TEM)
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DIFRACCIÓN DE RAYOS X

TÉCNICA BASADA EN LAS INTERFERENCIAS CONSTRUCTIVAS QUE SE

DETECTAN CUANDO SE HACE INCIDIR UN HAZ DE RAYOS X DE UNA CIERTA

LONGITUD DE ONDA (DEL ORDEN DE LAS DISTANCIAS INTERATÓMICAS DEL

SÓLIDO QUE SE QUIERE ESTUDIAR).

LOS ÁNGULOS DE DESVIACIÓN ÍNTIMAMENTE RELACIONADOS CON LA

DISTANCIA ENTRE PLANOS DE LAS REDES CRISTALINAS.

EL DIAGRAMA DE DIFRACCIÓN (DIFRACTOGRAMA) ES CARACTERÍSTICO DE

LA DISPOSICIÓN U ORDENAMIENTO DE LOS ÁTOMOS QUE COMPONEN UNA

SUSTANCIA.

FUNDAMENTOS



DIFRACCIÓN DE RAYOS X

ESTUDIO CRISTALOGRÁFICO DE UNA MUESTRA CRISTALINA:

SEÑAL DE DIFRACCIÓN EMITIDA POR UN SÓLIDO CRISTALINO ES LA

HUELLA DE SU ESTRUCTURA (IDENTIFICACIÓN CUALITATIVA DE

COMPUESTOS CRITALINOS).

LA INTENSIDAD DE LAS LÍNEAS DE DIFRACCIÓN ES FUNCIÓN DE LA

CONCENTRACIÓN DE LAS DIFERENTES FASES CRISTALINAS.

ORDENACIÓN Y ESPACIADO DE LOS ÁTOMOS (PROPIEDADES FÍSICAS DE

LOS MATERIALES)

TAMAÑO DE CRISTAL.

APLICACIONES

CATÁLISIS …….



DIFRACCIÓN DE RAYOS X
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ESPESOR CAPA DE ARCILLA

SOPORTE CATALÍTICO: ARCILLA PILAREADA



DIFRACCIÓN DE RAYOS X

CATALIZADORES Fe/Al2O3

SE DETECTAN CAMBIOS EN

LA ESTRUCTURA:

DEPOSICIÓN DE MATERIAL

CARBONOSO



ANÁLISIS TÉRMICO

“Grupo de técnicas en las que se mide una propiedad física de una

sustancia y /o de sus productos de reacción en función de la

variación de temperatura mientras la sustancia se somete a un

programa de temperatura controlado”

LA TÉCNICA DEBE MEDIR UNA PROPIEDAD FÍSICA.

LA MEDIDA TIENE QUE VENIR EXPRESADA EN FUNCIÓN DE LA

TEMPERATURA.

LA MEDIDA DEBE HACERSE EMPLEANDO UN PROGRAMA CONTROLADO DE

TEMPERATURA.

TGA DSC TPR TPD TPO



ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA

DETERMINACIÓN DE LA PÉRDIDA O GANANCIA DE MASA DE UN SÓLIDO EN

FUNCIÓN DE LA TEMPERATURA.

DETERMINACIÓN DE LA ESTABILIDAD TÉRMICA Y LA COMPOSICIÓN DE LA

MUESTRA ORIGINAL, INTERMEDIOS, RESIDUO.

ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO ISOTÉRMICO O DINÁMICO.

FACTORES: VELOCIDAD DE CALENTAMIENTO, ATMÓSFERA A LA QUE SE

REALIZA EL ANÁLISIS.

FUNDAMENTOS



ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA

1. Deflectores     2. Capilar de gas reactivo      3. Gas de salida 

4. Sensores de temperatura     5. Horno           6. Sensor de temperatura del horno

7. Microbalanza 8. Conector de gas de purga y de protección     

9. Cámara de la balanza         10. Sistema de refrigeración



ESTABILIDAD TÉRMICA DE MATERIALES

ESTABILIDAD FRENTE A OXIDACIÓN

COMPOSICIÓN DE UN SISTEMA MULTICOMPONENTE

ESTUDIO DE DESCOMPOSICIÓN CINÉTICA

EFECTO DE ATMÓSFERAS REACTIVAS Y/O CORROSIVAS EN DISTINTOS

MATERIALES.

CONTENIDO EN HUMEDAD Y/O VOLÁTILES EN DISTINTOS MATERIALES.

APLICACIONES

CATÁLISIS …….

ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA



ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA



ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA

TERMOGRAMA
DERIVADA DEL 
TERMOGRAMA

TEMPERATURA A LA QUE LA VELOCIDAD DE PERDIDA DE MASA ES MÁXIMA

ÁREA DE PICO PROPORCIONAL A LA PÉRDIDA DE MASA



ANÁLISIS TÉRMICO GRAVIMÉTRICO: TGA

CARBONES 
ACTIVADOS (L, LT)

CATALIZADORES DE Pd/CA 
(L-Pd, LT-Pd, L-PdT)

TERMOGRAMA: RESISTENCIA A LA OXIDACIÓN



CALORIMETRÍA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

MEDIDA DE LA DIFERENCIA ENTRE LA CANTIDAD DE CALOR ABSORBIDO O

DESPRENDIDO ENTRE UNA SUSTANCIA Y UNA MUESTRA DE REFERENCIA EN

FUNCIÓN DE LA TEMPERATURA CUANDO AMBAS SON SOMETIDAS A UN

CALENTAMIENTO A VELOCIDAD CONSTANTE

LA DIFERENCIA DE TEMPERATURA OBSERVADA SE TRADUCE EN UN FLUJO DE

CALOR.

MEDIDA DE TRANSICIONES ENDOTÉRMICAS Y EXOTÉRMICAS EN FUNCIÓN

DE LA TEMPERATURA.

FUNDAMENTOS



 DETERMINACIÓN DE CALOR DE ADSORCIÓN, DE REACCIÓN, DE

POLIMERIZACIÓN, DE SUBLIMACIÓN, DE TRANSICIÓN.

ESTUDIO DE TRANSICIONES DE PRIMER ORDEN: FUSIÓN, SOLIDIFICACIÓN,

CRISTALIZACIÓN.

IDENTIFICACIÓN DE POLÍMEROS.

ESTUDIO DE POLÍMEROS: CURADO, TRANSICIONES VÍTREAS, FUSIÓN,

GRADO DE CRISTALINIDAD.

REACCIONES QUÍMICAS

APLICACIONES

CATÁLISIS …….

CALORIMETRÍA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)



CALORIMETRÍA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)



CALORIMETRÍA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

ZEOLITAS DOPADAS CON Rh

PICO ENDOTÉRMICO ASOCIADO A LA REDUCCIÓN DEL METAL



TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE               
CATALIZADORES SÓLIDOS

“CONOCIMIENTO DE LOS ATRIBUTOS PECULIARES DE UN MATERIAL 

DE MODO QUE PERMITA DISTINGUIRLO DE LOS DEMÁS”

TEXTURA

ESTRUCTURA

COMPOSICIÓN

COMPOSICIÓN

SUPERFICIAL

• ADSORCIÓN-DESORCIÓN DE GASES
•POROSIMETRÍA DE INTRUSIÓN DE MERCURIO

• MICROSCOPÍA DE BARRIDO Y TRANSMISIÓN
•DIFRACCIÓN DE RAYOS X
•ANÁLISIS TÉRMICO (TG, DSC)

•ICP
•TXRF
•ANÁLISIS ELEMENTAL 

• XPS
•QUIMISORCIÓN (TPD, TPR, TPO)



ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)

“Técnica de análisis inorgánico que es capaz de determinar la mayoría

de los elementos de la tabla periódica ”

VAPORIZACIÓN E IONIZACIÓN DE UNA MUESTRA LÍQUIDA.

IONES VAPORIZADOS PASAN AL ESPECTRÓMETRO DE MASAS DONDE SON

SEPARADOS MEDIANTE UN ANALIZADOR Y DETECTADOS.

LÍMITES DE DETECCIÓN: ppb-ppt

FUNDAMENTOS

Elemento Límite Detección Elemento Límite Detección 

U, Cs, Bi < 10 ppt Cl, Cu, Mn 100-200

Ag, Be, Cd, Rb, Sn, Sb, Au 10 – 50 ppt Zn, As, Ti 400 - 500

Ba, Pb, Se, Sr, Co, W, Mo, 
Mg

50-100 ppt Li, P 1-3 ppb

Ca < 20 ppb



ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)

ICP-MS VIDEO

http://www.youtube.com/watch?v=MQqtV2oiC6U


ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)

ESPECTRO DE MASAS



ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)

ESTIMACIÓN SEMICUANTITATIVA DE TODOS LOS ELEMENTOS PRESENTES EN

UNA MUESTRA.

DETERMINACIÓN CUANTITATIVA DE LOS ELEMENTOS DE INTERÉS CON

PRECISIONES 1-2% EN LA MAYORÍA DE ELLOS.

ÁREAS DE APLICACIÓN: BIOLOGÍA, FÍSICA DE MATERIALES,

MEDIOAMBIENTE, GEOQUÍMICA.

APLICACIONES

“Técnica de análisis inorgánico que es capaz de determinar la mayoría

de los elementos de la tabla periódica ”

CATÁLISIS …….



ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)



ESPECTROMETRÍA DE MASAS CON PLASMA DE 
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-MS)

CATALIZADOR Rh/CA FRESCO

CATALIZADOR Rh/CA USADO EN REACCIÓN DE HDC 

Rh: 0,49 % wt. Rh: 0,39 % wt.



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)

“Técnica de análisis inorgánico que es capaz de determinar la mayoría

de los elementos de la tabla periódica ”

ESTUDIO DE LAS EMISIONES DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X GENERADOS

DESPUÉS DE LA EXCITACIÓN DE UNA MUESTRA MEDIANTE UNA FUENTE DE

RAYOS X.

LAS EMISIONES DE FLUORESCENCIA PRESENTAN UNAS ENERGÍAS

CARACTERÍSTICAS DEL ÁTOMO QUE LAS GENERA Y UNA INTENSIDAD

DIRECTAMENTE PROPORCIONAL A LA CONCENTRACIÓN DEL ÁTOMO EN LA

MUESTRA.

FUNDAMENTOS

IDENTIFICACIÓN: 
POSICIÓN DE LOS MÁXIMOS DE 

INTENSIDAD

CUANTIFICACIÓN: 
INTEGRACIÓN DE PERFIL

PATRÓN EXTERNO DE CONCENTRACIÓN



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)

TRATAMIENTO DE UNA MUESTRA



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)

< 5 pg 5-10 pg 10-30 pg 30-100 pg

> 100 pg

LÍMITES DE DETECCIÓN:



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)

 vdv





Si

Cl

Ca

Ti

Cr

Fe

Cu

Ga 
(EI)

Se Sr

ESPECTRO SOLUCIÓN PATRÓN (10 mg/g)

ESPECTRO DE DISPERSIÓN DE ENERGÍA



ANÁLISIS CUANTITATIVO Y CUALITATIVO DE 75 ELEMENTOS (Si-U).

ANÁLISIS DE MUESTRAS LÍQUIDAS (1 mL) Y SÓLIDAS (1 mg).

ÁREAS DE APLICACIÓN: BIOLOGÍA, FÍSICA DE MATERIALES,

MEDIOAMBIENTE, GEOQUÍMICA. ANÁLISIS FORENSES, ARQUEOLOGÍA.

APLICACIONES

“Técnica de análisis inorgánico que es capaz de determinar la mayoría

de los elementos de la tabla periódica ”

CATÁLISIS …….

FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)



FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)



CATALIZADOR Pd/Al2O3 FRESCO

CATALIZADOR Pd/Al2O3 USADO EN REACCIÓN DE HDC 

Pd: 0,56 % wt. Pd: 0,53 % wt.

FLUORESCENCIA POR RAYOS X POR REFLEXIÓN TOTAL (TXRF)

Elemento Muestra  (mg/L) Concentración (mg/L) Concentración (% wt.)

Pd 190,12 1,059 0,557

Elemento Muestra  (mg/L) Concentración (mg/L) Concentración (% wt.)

Pd 189,9 0,993 0,523



ANÁLISIS QUÍMICO ELEMENTAL

“Técnica que proporciona el contenido total de C, H, N y S en una

muestra”

OXIDACIÓN TOTAL DE LA MUESTRA POR COMBUSTIÓN COMPLETA E

INSTANTÁNEA (100 – 1000 ºC, O2)

CUANTIFICACIÓN DE LOS PRODUCTOS DE COMBUSTIÓN (CO2, H2O, SO2)

MEDIANTE CELDA DE INFRARROJO

CUANTIFICACIÓN DE N2 MEDIANTE CELDA DE CONDUCTIVIDAD TÉRMICA

FUNDAMENTOS



ANÁLISIS QUÍMICO ELEMENTAL



ANÁLISIS QUÍMICO ELEMENTAL

“ANALIZADOR ELEMENTAL LECO CHNS-32”



ANÁLISIS QUÍMICO ELEMENTAL

“Técnica que proporciona el contenido total de C, H, N y S en una

muestra”

DETERMINACIÓN PORCENTUAL DE CARBONO, HIDRÓGENO, NITRÓGENO Y

AZUFRE DE GRAN VARIEDAD DE COMPUESTOS TANTO ORGÁNICOS,

INORGÁNICOS, FARMACÉUTICOS, PLÁSTICOS, PRODUCTOS AGRÍCOLAS,

SUELOS, ETC. INDEPENDIENTEMENTE DE SU ESTADO DE AGREGACIÓN

(SÓLIDAS, LÍQUIDAS O VISCOSAS).

CONTRIBUCIÓN A LA CONFIRMACIÓN DE LA ESTRUCTURA DE UN

COMPUESTO, ADEMÁS DE SER UN CRITERIO DE PUREZA.

APLICACIONES



ANÁLISIS QUÍMICO ELEMENTAL

OXÍGENO CENIZAS



TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE               
CATALIZADORES SÓLIDOS

“CONOCIMIENTO DE LOS ATRIBUTOS PECULIARES DE UN MATERIAL 

DE MODO QUE PERMITA DISTINGUIRLO DE LOS DEMÁS”

TEXTURA

ESTRUCTURA

COMPOSICIÓN

COMPOSICIÓN

SUPERFICIAL

• ADSORCIÓN-DESORCIÓN DE GASES
•POROSIMETRÍA DE INTRUSIÓN DE MERCURIO

• MICROSCOPÍA DE BARRIDO Y TRANSMISIÓN
•DIFRACCIÓN DE RAYOS X
•ANÁLISIS TÉRMICO (TG, DSC)

• ICP
•TXRF
•ANÁLISIS ELEMENTAL

• XPS
•QUIMISORCIÓN (TPD, TPR, TPO)



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

“Técnica que permite la identificación y cuantificación de los

elementos presentes en la capa superficial de una muestra.”

CARACTERÍSTICAS SUPERFICIALES DE LOS MATERIALES A TRAVÉS DE LA

INTERACCIÓN ENTRE LA MATERIA Y LOS FOTONES

PROPORCIONA INFORMACIÓN SOBRE LAS ENERGÍAS DE ENLACE DE LOS

ÁTOMOS PRESENTES EN LA SUPERFICIE

IDENTIFICACIÓN CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE LOS ELEMENTOS

PRESENTES EN UNA MUESTRA (10 nm espesor).

FUNDAMENTOS

* ESCA: ESPECTROSCOPÍA ELECTRÓNICA PARA EL ANÁLISIS QUÍMICO



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

Excitación mediante rayos X

Emisión de fotoelectrones

Proporcionan información sobre 
la energía de cada nivel y, por 
tanto, sobre la naturaleza del 

átomo emisor

FUNCIONAMIENTO



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

XPS-VIDEO

EFECTO FOTOELÉCTRICO

EB: Energía Cinética
KE: Energía de Ligadura
hn: Energía de los Fotones

http://www.youtube.com/watch?v=fu-JJrDeiFM


ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

FUENTES DE RADIACIÓN: 
Mg  K 1253,6 eV
Al  K 1486,6 eV

LINEAS ALTAMENTE ENERGÉTICAS

1.

3.

4.

2.



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

NIVEL ENERGÉTICO DE LOS PICOS 
FOTOELÉCTRICOS MÁS INTENSOS



IDENTIFICACIÓN DE ELEMENTOS QUÍMICOS Y SU ESTADO DE OXIDACIÓN

[< 0,1 %].

 INFORMACIÓN CUANTITATIVA Y CUALITATIVA DE LA SUPERFICIE (ERROR <

10 %).

ORGANIZACIÓN Y MORFOLOGÍA DE LA SUPERFICIE.

INFORMACIÓN SOBRE ESTRUCTURAS AROMÁTICAS.

APLICACIONES

CATÁLISIS …….

“Técnica que permite la identificación y cuantificación de los

elementos presentes en la capa superficial de una muestra.”

ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

CATALIZADOR Rh/CA

Elemento C O Rh

Concentración (% átomos) 92,37 7,44 0,19



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

CATALIZADOR Pd/CA



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

CATALIZADOR Rh/CA (0,5 % peso)

Elemento C O Rh

Concentración (% átomos) 92,37 7,44 0,19

Concentración (% peso) 89 9,5 1,5

DISTRIBUCIÓN DE LA FASE ACTIVA



ESPECTROSCOPÍA FOTOELECTRÓNICA DE RAYOS X (XPS)

306 309 312 315 318

Rh
n+

(315,0 eV; 26,4 %)

Rh
n+

(310,3 eV; 40,0 %)

Rh
0

 (312,1 eV; 13,4 %)

Rh
0

 (307,3 eV; 20,3 %)
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Energía Ligadura (eV)

CATALIZADOR Rh/CA

3d 5/2 307,2 eV

 4,74 eV



QUIMISORCIÓN

“Adsorción química selectiva que permite determinar los centros

activos o superficies capaces de quimisorber de forma selectiva.”

ADSORCIÓN QUÍMICA SELECTIVA: ENLACE ENTRE EL ADSORBATO Y EL

ADSORBENTE.

SE BASA EN LA INYECCIÓN CONOCIDA DE UN GAS REACTIVO (CO, H2, NH3,

CO2, ..) EN UNA CORRIENTE DE GAS INERTE (He, Ar, N2) QUE PASA A TRAVÉS

DE LA MUESTRA.

EL GAS REACTIVO DEBE ADSORBERSE ÚNICAMENTE SOBRE LA SUPERFICIE

ACTIVA Y ES NECESARIO CONOCER LA ESTEQUIOMETRÍA GAS REACTIVO-

METAL .

FUNDAMENTOS



QUIMISORCIÓN



QUIMISORCIÓN

 Dispersión metálica: proporción de metal activo disponible.

 Superficie metálica (m2 metal/g metal):

APLICACIONES

 Tamaño partículas metálicas  (diámetro medio):

  m

nm
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MMMM
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QUIMISORCIÓN

Metal Area (Å2/átomo) Densidad (g·cm-3) Peso Molecular (g/mol)

Ag 8,696 10,500 107,868

Co 6,623 8,900 58,933

Cr 6,130 7,200 51,996

Cu 6,803 8,920 63,546

Fe 6,135 7,860 55,847

Ir 8,621 22,420 192,220

Mo 7,299 10,200 95,940

Ni 6,494 8,900 58,690

Pd 7,874 12,020 106,420

Pt 8,000 21,450 195,080

Re 6,494 20,530 186,207

Rh 7,519 12,400 102,906

Ru 6,135 12,300 101,070

Te 11,430 6,250 127,600

W 7,410 19,350 183,850



QUIMISORCIÓN
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CATALIZADOR Pd/Al2O3

QUIMISORCIÓN ENTRE CO Y Pd

ESTEQUIOMETRÍA 1:1.

8 PULSOS:

4 COMPLETOS

 1 PARCIAL

 3 SIN QUIMISORBER



QUIMISORCIÓN

CATALIZADOR Pd/Al2O3

Inyección V absorbido (mL/g) V acumulado (mL/g)

1 0,083 0,083

2 0,083 0,166

3 0,083 0,249

4 0,083 0,332

5 0,0088 0,3408

6 0,00257 0,34337

7 0,00127 0,34464

8 0 0,34464

*En condiciones normales

D (%) =   31 %                SM (m2/gM)=  146 m2/gM dp (nm) = 3,4 nm



DESORCIÓN, REDUCCIÓN Y OXIDACIÓN A TEMPERATURA 
PROGRAMADA

DETECCIÓN DE GASES DESPRENDIDOS DESPUÉS DE SOMETER A LA MUESTRA

A UN PROCESO DE:

ADSORCIÓN Y DESORCIÓN 

ESTUDIO ESTADOS DE ADSORCIÓN, ENERGÍAS DE ENLACE,

CONCENTRACIÓN SUPERFICIAL

REACCIÓN QUÍMICA DE REDUCCIÓN 

ESTUDIO DE LOS ESTADOS DE OXIDACIÓN DE LA SUPERFICIE Y DE LA

MASA DEL SÓLIDO

REACCIÓN QUÍMICA DE OXIDACIÓN

EVOLUCIÓN DE LAS REACCIONES DE OXIDACIÓN

DESORCIÓN TÉRMICA PROGRAMADA (TPD)

REDUCCIÓN TÉRMICA PROGRAMADA
(TPR)

OXIDACIÓN TÉRMICA PROGRAMADA 
(TPO)

“Adsorción química selectiva que permite determinar los centros

activos o superficies capaces de quimisorber de forma selectiva.”



TPR/TPO/TPD



DESORCIÓN A TEMPERATURA PROGRAMADA (TPD)

CATALIZADOR Rh/CA usado
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Catalizador Muestra CO2 (μmol/g) CO (μmol/g)

Rh/CA-P
Fresca 234 787

Usada 71 646

Rh/CA-PN

Fresca 496 2352

Usada 169 1616

CATALIZADOR Rh/CA fresco



DESORCIÓN A TEMPERATURA PROGRAMADA (TPD)
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CATALIZADOR Fe/CA



REDUCCIÓN A TEMPERATURA PROGRAMADA (TPR)
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OXIDACIÓN A TEMPERATURA PROGRAMADA (TPO)
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CATALIZADOR Pd/CA CATALIZADOR Pd/CA USADO EN HDC DE 
DICLOROMETANO EN FASE GAS

CATALIZADOR T0 (º C) Tf (º C) % C

Pd/CA 482 570 85,6

Pd/CA USADO 480 570 93,0

T (ºC) T (ºC)
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