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RESUMEN 

 

En el presente trabajo se prepararon catalizadores de Pt soportado en materiales 

mesoporosos tipo SBA-15 modificados con Ti (3, 5 y 10% en peso) y se evaluaron 

en la reacción de hidrodesoxigenación con la molécula modelo de guayacol. Se 

examinó el efecto de la incorporación de Ti en el soporte y el contenido de Pt en el 

rendimiento de los catalizadores. Los soportes sintetizados obtuvieron propiedades 

estructurales y texturales características de materiales mesoporosos SBA-15 con 

una estructura hexagonal 2D y partículas en forma de bastón y varillas. La adición 

de Ti afectó las propiedades texturales (SBET, Vp y Dp) causando segregados en la 

superficie que aumentaron con el contenido de Ti. La baja dispersión de Pt provocó 

la obstrucción parcial de los poros en la matriz de SBA-15. Hecho que se evidencia 

con la formación de cristales grandes de Pt que se observan claramente en las 

micrografías de MET. En DRX se comprobó la presencia de grandes cristales ya 

que en los difractogramas se muestran picos bien definidos aun en el porcentaje 

más bajo de Pt, además de que por esta técnica se logró calcular el tamaño de 

cristal por la ecuación de Scherrer. 

De los catalizadores evaluados en la reacción de hidrodesoxigenación de guayacol, 

solo tres de ellos obtuvieron conversiones que van desde 50 al 90%.  Los productos 

principales de reacción fueron: ciclohexano-benceno, tolueno, cresol y catecol.  
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 INTRODUCCIÓN 

 

Hoy en día vivimos en un mundo desarrollado donde las exigencias para una vida 

más cómoda son cada vez mayores. Esto nos ha llevado al uso descontrolado de 

los recursos naturales, dentro de los cuales destaca la explotación excesiva del 

petróleo para la obtención de energías, trayendo como consecuencia grandes 

problemas como la contaminación y rápida disminución de las reservas petrolíferas. 

 

La contaminación ambiental es un problema muy alarmante ya que los grandes 

derrames de petróleo tanto en mares como en suelos y las emisiones de gases cada 

vez más tóxicos han dañado e incluso alterado de manera significativa los 

ecosistemas y el clima, y en este último dando lugar al efecto invernadero. Por lo 

que ahora es indispensable buscar la mejora en el ámbito energético, disminuir la 

contaminación de aguas y suelos y reducir o eliminar las emisiones de gases de 

efecto invernadero, los cuales se han vuelto objetivos principales que obligan a los 

gobiernos a identificar y comercializar alternativas a los combustibles derivados del 

petróleo que actualmente dominan el transporte. En las últimas dos décadas, han 

surgido varios combustibles candidatos, como el gas natural comprimido (GNC), el 

gas licuado de petróleo (GLP) y la electricidad para vehículos eléctricos. Estos 

combustibles presentan una serie de beneficios sobre el petróleo, pero también 

presentan una serie de inconvenientes que limitan su uso en el mercado. Ya que 

todos requieren modificaciones costosas y una infraestructura, lo cual no es una 

opción que muchos inversionistas quisieran considerar. Es por ello que se ha puesto 

la mirada hacia la producción sostenible de combustibles energéticamente 

eficientes que puedan satisfacer la demanda de la sociedad y que al mismo tiempo 

su uso no genere contaminantes que dañen el medio ambiente. 

 

A nivel mundial, se está haciendo uso de fuentes de energías renovables como: el 

sol, el viento, la hidroeléctrica, la biomasa y la geotérmica. Todas, con el fin de 
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asegurar el acceso a la energía y de esta manera ahorrar, cuidar y prolongar el uso 

de los recursos naturales. 

 

De diversos estudios se sabe que la biomasa atrae mucho la atención por su 

capacidad de renovación y transformación a biocombustibles. La biomasa 

lignocelulósica puede ayudar a aliviar la dependencia actual de la sociedad en los 

combustibles fósiles. El procesamiento térmico (gasificación y pirólisis) y la 

hidrodesoxigenación son técnicas potenciales para transformar la biomasa 

lignocelulósica en combustibles. Una alternativa es la obtención de biocombustibles 

a través de la hidrodesoxigenación (HDO) catalítica de la molécula de guayacol, un 

compuesto modelo de lignina del cual se logran obtener productos derivados del 

fenol que se pueden mezclar con el petróleo como fuente de combustible sostenible. 

La HDO es un método eficaz, pero hay que tener en cuenta que los catalizadores y 

soportes influyen en la química y eficiencia de esta reacción. Por lo tanto, en este 

trabajo se plantea la síntesis de catalizadores de Pt soportados en SBA-15 

modificados con Ti para el estudio de la conversión de la molécula de guayacol con 

la finalidad de producir un biocombustible que pueda utilizarse de forma conjunta 

con los combustibles fósiles convencionales.  
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ANTECEDENTES 

La energía es indispensable para la economía de cualquier país y fundamental para 

el bienestar y desarrollo de la sociedad. En el 2017, la demanda mundial de energía 

aumentó 2.2% por encima del año anterior que fue de 1.2%, siendo el crecimiento 

más rápido desde el 2013. Debido principalmente al incremento en el consumo de 

productos como el petróleo crudo, el carbón y sus derivados, entre otros (Figura 

1.1). En este mismo año, las emisiones de carbono derivadas del consumo de 

energía aumentaron 1.6%, después de un crecimiento escaso o nulo desde el 2014 

hasta el 2016 [1]. 

  

 

A pesar de los esfuerzos que se hacen para disminuir el consumo de combustibles 

fósiles, el petróleo crudo es el producto con más peso en el mercado internacional.  

Los sectores que consumen energía son: 

• El sector industrial, que incluye instalaciones y equipos utilizados para la 

fabricación entre otras actividades de desarrollo industrial. 

• El sector transporte, que incluye todo tipo de transporte terrestre, marítimo y 

aéreo. 

• El sector residencial, que consiste en casa y departamentos. 

14%

27%

32%

22%

5%

PRODUCCIÓN MUNDIAL DE ENERGÍA

Renovables Carbon y derivados Crudo Gas Natural Nucleoenergía

Figura 1.1 Producción mundial de energía primaria. 
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• El sector comercial, que incluye todo tipo de oficinas, tiendas o centros 

comerciales que brinde servicio al público. 

 

 

De los sectores mencionados, el sector industrial ocupa el primer lugar en consumo 

de energía, seguido de cerca por el transporte y el tercer lugar lo ocupa el sector 

residencial (Figura 1.2). 

En México, en el año 2017 el consumo de energía nacional aumento 1.2 % con 

respecto al año anterior, en el cual el sector transporte representó 44.0 % de 

consumo, el sector industrial 35.0 % y finalmente los sectores residenciales y 

comercial 17.6% del consumo final energéticos [2].  

Los combustibles fósiles todavía representan 77 % del uso de energía a nivel 

mundial. Muchos usuarios están adoptando tecnologías energéticamente más 

eficientes y limpias. Como lo son las energías renovables, las cuales emiten poco o 

una nula cantidad de gases de efecto invernadero y su uso disminuye la demanda 

de combustibles fósiles.  

Las energías renovables están en rápido crecimiento en el mundo. En 2017, su 

crecimiento fue 17%, el porcentaje más alto registrado en los últimos 10 años y se 

espera que vaya en aumento [3]. Tan solo en Estados Unidos el uso de fuentes de 

energías renovables está aumentando. Los combustibles de biomasa 

proporcionaron aproximadamente 5% del uso total de energía primaria en los 

Estados Unidos en 2017 [4]. 

28.9%

28.8%

21.9%

11.5%

8.9%

CONSUMO MUNDIAL DE ENERGIA 

Industrial Transporte Residencial Otros Uno no energético

Figura 1.2 Consumo mundial de energía por sector. 
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En México, desde hace unos años se implementaron las energías renovables, de 

las cuales destaca la geotérmica, solar, eólica, hidroeléctrica y biomasa. En 2017, 

las energías que aumentaron significativamente su producción fueron: la energía 

solar, eólica y de biomasa. Siendo la energía de biomasa la que más abunda dentro 

de las energías renovables que se producen a nivel nacional (Figura 1.3) [2].   

 

1.1 Biomasa 

La biomasa es toda aquella materia orgánica proveniente de organismos vivos que 

incluye animales y materia derivada de vegetales. La biomasa contiene energía 

almacenada del sol. Las plantas absorben la energía del sol en un proceso llamado 

fotosíntesis. Cuando se quema biomasa, la energía química se libera en forma de 

calor, esta energía puede generar electricidad y dirigirse para producir 

biocombustibles líquidos, bioquímicos y bioplásticos.  Después del carbón y el 

petróleo, la biomasa es una de las mayores fuentes de energía renovable que se 

extrae de los materiales orgánicos y los recursos naturales. Existen tres categorías 

de recursos de biomasa en función de su fuente: 

Biomasa natural. Se produce en ecosistemas naturales sin intervención humana 

para mejorarlo o modificarlo. La biomasa natural incluye, fundamentalmente los 

residuos producidos durante los trabajos de limpieza de bosques y restos de 

plantaciones, leña, ramas y hojas. 

Biomasa residual. La biomasa residual se define como la biomasa derivada de 

desechos o subproductos de las actividades agrícolas, ganaderas y forestales, así 

27.45%

17.52%

54.81%

ENERGÍAS RENOVABLES 

Geoenergía, solar, eólica Hidroenergía Biomasa

Figura 1.3 Energías renovables en México. 
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como los procesos de las industrias agroalimentarias y el procesamiento de la 

madera. Este tipo de biomasa se considera una herramienta necesaria para avanzar 

hacia una vida más sostenible, ya que ayuda a eliminar los residuos y al mismo 

tiempo se produce energía. Normalmente se clasifica en: 

Biomasa residual seca. Proviene de actividades agrícolas, silvicultura, 

industrias alimentarias, madera, etc. Este tipo de industrias produce residuos 

sólidos; como aserrín, orujo, virutas y paja, etc., con un contenido energético 

significativo. 

Biomasa residual húmeda. Se trata de residuos biodegradables producidos 

en el tratamiento de aguas residuales, procesos industriales y residuos 

ganaderos. 

Cultivos energéticos. La energía también se puede obtener de cultivos explotados 

con el único objetivo de obtener biomasa. Los cultivos energéticos están disponibles 

en muchas formas (silvicultura o cultivos agrícolas) y se caracterizan por su 

adaptación a las tierras pobres, la resistencia a las enfermedades, la sequía y la 

robustez. Los cultivos energéticos se pueden clasificar en: 

Cultivos oleaginosos. Son plantas con semillas o frutas utilizadas para extraer 

aceite que pueden tener diversas aplicaciones tanto en alimentos como en 

procesos industriales. Los cultivos oleaginosos también se pueden utilizar 

para la producción de energía directamente como combustibles de 

calefacción o, después de los procesos de transformación, se pueden aplicar 

como biocombustibles de transporte, como el éster de biodiesel. Algunos de 

los cultivos oleaginosos más comunes son: colza, cáñamo, oliva, girasol, 

cártamo, palma y coco, entre otros. 

Cultivos alcohólicos. Se utilizan para producir bioetanol que puede usarse 

directamente como combustible. Algunos ejemplos son: los cultivos de 

almidón y azúcar (por ejemplo, la remolacha azucarera y la caña de azúcar) 

o la alcachofa de Jerusalén. 

Cultivos lignocelulósicos. Se denominan especies lignocelulósicas porque sus 

componentes principales son la lignina y la celulosa. Por lo general, se aplican para 

producir calor y electricidad a través de procesos de combustión; sin embargo, 
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pueden usarse para producir biocombustibles como metanol y etanol después de 

los procesos de conversión. 

Sin importar cuál sea la fuente de obtención de la biomasa ésta se considera como 

recurso renovable para la producción de combustible [5]. 

 

1.2 Biocombustibles 

Los bicombustibles son aquellos que se obtiene a partir de fuentes renovables, es 

decir, creados a partir de materia vegetal como plantas, cáscaras, algas, pastos, 

residuos de hojas entre otros y pueden ser líquidos o gaseosos. El término 

biocombustible generalmente hace referencia a los combustibles líquidos, como el 

etanol y el biodiesel, que se utilizan como sustitutos de los combustibles para el 

transporte. El etanol es un alcohol formado por fermentación y se puede usar como 

reemplazo o aditivo para la gasolina, mientras que el biodiesel se produce al extraer 

aceites naturales de plantas y semillas, y es utilizado en motores de diésel.  

En las últimas dos décadas, la producción de biocombustible líquido se ha 

promovido ampliamente en los países desarrollados como una fuente de energía 

limpia, ya que se consideran como forma viable y prometedora de reducir las 

emisiones de CO2 del sector transporte [6].  

Debido a las preocupaciones sobre el impacto de los biocombustibles en el sector 

alimenticio surgió una clasificación basada en las categorías de generación. Por lo 

que tenemos combustibles de primera, segunda, tercera y cuarta generación. 

• Biocombustibles de primera generación: Provienen de alimentos para 

consumo humano y animales, como azúcar, almidón o aceite vegetal. 

También reciben el nombre de biocombustibles convencionales ya que se 

obtienen fácilmente utilizando tecnología convencional. 

• Biocombustibles de segunda generación: Se obtiene de materias primas 

sostenibles como las de tipo lignocelulósico como madera, pasto y partes no 

comestibles de las plantas. Estas materias son difíciles de transformar y 

requieren tecnología compleja por lo que esta clasificación también recibe el 

nombre de biocombustibles avanzados. 
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• Biocombustibles de tercera generación: Son aquellos derivados de las algas, 

esta generación requiere un procesamiento avanzado de biomasa de 

rendimiento ultra alto. 

• Biocombustibles de cuarta generación: Son producidos por ingeniería 

metabólica de microorganismos fotosintéticos con nuevas herramientas de 

biología sintética [7]. 

 

En el proceso de transformación de la biomasa los biocombustibles obtienen 

propiedades indeseables como alto contenido de agua, viscosidad, contenido de 

oxígeno y corrosividad. Debido a estas propiedades indeseables, los 

biocombustibles no se pueden usar directamente como combustible para el 

transporte. Estas propiedades pueden mejorarse adoptando estrategias como el 

hidrotratamiento, el hidrocraqueo, los fluidos supercríticos y el reformado con vapor. 

El hidrotratamiento reduce efectivamente el contenido de oxígeno, mientras que el 

método supercrítico mejora el valor de calentamiento [8]. 

  

1.3 Hidrotratamiento 

Los biocombustibles son buenos sustitutos de los combustibles fósiles, sin 

embargo, no son adecuados para su uso directo en motores, dado que su 

viscosidad es alta y tienen baja volatilidad esto causa problemas como combustión 

incompleta, contaminación del aceite del motor y alta emisión de contaminantes a 

la atmósfera.  

El hidrotratamiento es un término muy usado en la industria del petróleo y hace 

referencia a un conjunto de tratamientos con hidrógeno, pero el hidroprocesamiento 

de biomasa líquida a biocombustible utilizando un catalizador es una tecnología de 

conversión relativamente más reciente que está despertando gran interés tanto en 

el mundo académico como en la industria.  Las industrias utilizan este proceso para 

eliminar los heteroátomos (azufre, nitrógeno, oxígeno, metales) y para el craqueo y 

la saturación de olefinas y compuestos aromáticos. La extensión de este proceso 

para convertir materias primas de origen biológico permitirá obtener combustibles 
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con propiedades mejores que las que se obtienen mediante la transesterificación 

[9,10].  

La tecnología de hidrotratamiento catalítico se considera una alternativa atractiva, 

debido a que es un proceso muy estudiado y con gran aplicación en las refinerías 

de petróleo. Sus mecanismos de reacción son conocidos y además de esto se 

puede contar con la posibilidad de utilizar las mismas instalaciones en algún 

momento dado, lo cual implicaría menor inversión para su implementación. 

El hidrotratamiento se divide en varios procesos que consisten en eliminar 

heteroátomos específicos. En el caso de los biocombustibles, estos presentan 

deficiencias como baja densidad energética con respecto a los combustibles fósiles, 

y esto se deriva principalmente a su alto contenido de oxígeno. Los biocombustibles 

tienen niveles de oxígeno entre 10 y 45%, mientras que el petróleo no contiene. Con 

base en esto, la hidrodesoxigenación es una opción prometedora, con la ventaja 

atractiva de obtener combustibles renovables, que puedan sustituir o combinarse 

totalmente con los combustibles fósiles [11]. 

 

1.4 Hidrodesoxigenación (HDO) 

La hidrodesoxigenación forma parte de los procesos de hidrotratamiento empleados 

en las industrias de refinería de petróleo. Estos procesos se utilizan para eliminar el 

90% de los contaminantes como oxígeno, azufre y nitrógeno.  

La HDO ha tomado gran importancia porque puede mejorar la calidad de los bio-

aceites eliminando su alto contenido de compuestos oxigenados. A diferencia de los 

combustibles fósiles donde su contenido es mínimo. La facilidad en la eliminación 

del oxígeno depende de la unión del heteroátomo (átomo diferente del carbón y del 

hidrógeno, normalmente nitrógeno, azufre y oxígeno) [12].  

La hidrodesoxigenación es una reacción hidrogenolítica en la que la eliminación del 

átomo de oxígeno del reactivo ocurre en presencia de hidrógeno (H2). La eliminación 

de las funcionalidades que contienen oxígeno puede ocurrir a través de la 

hidrogenólisis directa (enlace C-O escindido con H2), deshidratación (enlace C-O 

escindido a través de la eliminación de agua), descarbonilación (eliminación de CO) 

y descarboxilación (eliminación de CO2).  
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La HDO también necesita catalizadores selectivos para facilitar la formación de los 

productos de reacción deseados. Los catalizadores típicamente contienen metales 

nobles como el catalizador de hidrogenación, así como los sitios ácidos de Brønsted 

o Lewis para la escisión de los enlaces C-O. Los mecanismos de HDO de diferentes 

funcionalidades de oxígeno dependen de las condiciones de reacción y los 

catalizadores utilizados [13]. El producto obtenido de HDO es similar a la nafta, de 

alta densidad energética, no corrosivo y de calidad, que se puede actualizar aún 

más a otros productos químicos.  

Al igual que la industria del petróleo en el pasado, la industria de los biocombustibles 

necesita un mayor desarrollo tecnológico. Afortunadamente, las materias primas 

para los biocombustibles no son fundamentalmente más difíciles de mejorar que las 

de la industria petrolera. La industria del petróleo ha estado eliminando el azufre de 

los productos petroquímicos durante años utilizando un proceso de hidrogenólisis 

similar. La llamada hidrodesulfuración (HDS), por lo tanto, muchos catalizadores ya 

han sido ampliamente estudiados por la industria del petróleo para HDS. Debido a 

las similitudes entre los dos, gran parte del conocimiento sobre HDO se ha 

extrapolado de la experiencia previa de HDS con Ni, Co, Mo en formas de óxido 

sobre sílice y soportes de alúmina. 

También se ha demostrado que diferentes soportes dan diferentes rendimientos de 

líquidos finales y grados de desoxigenación [14].   

Es de gran importancia comprender el mecanismo de la reacción HDO catalítica del 

aceite y la influencia de diferentes factores sobre la actividad catalítica y la 

selectividad hacia productos como biocombustibles. Por lo tanto, es de vital 

importancia que el diseño experimental y la síntesis de catalizadores sea cuidadosa, 

ya que estos son los factores claves para la mejora de la calidad del aceite por 

reacción de HDO [15]. 

 

1.5 Catalizadores 

Las reacciones de HDO son altamente exotérmicas y térmicamente favorables, sin 

embargo, no suelen llevarse a cabo sin la presencia de un catalizador, debido a la 
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gran estabilidad que presenta la molécula de hidrógeno, que necesita la presencia 

de un catalizador que lo quimisorba, debilitando y rompiendo el enlace entre átomos 

de hidrógeno. 

Los catalizadores sulfurados fueron los primeros que se utilizaron para el proceso 

HDO. Sin embargo, estos catalizadores de hidrotratamiento industriales 

convencionales son menos adecuados para HDO de bioaceite de pirólisis debido a 

la utilización de azufre, lo que provoca, contaminación del producto y mala 

estabilidad en presencia de H2O. Por lo tanto, el desarrollo y el estudio de 

catalizadores libres de azufre para el proceso de mejoramiento del bioaceite es 

ambientalmente y económicamente favorables [16]. 

Actualmente, para las reacciones de HDO se están estudiando catalizadores 

soportados. Metales con diversos soportes como zeolita, Al2O3, SiO2, sílices 

amorfas, carbono y los óxidos metálicos (ZrO2, TiO2) ya que el soporte del 

catalizador tiene un impacto significativo en la actividad del catalizador por lo que 

se exploran con mayor frecuencia para el HDO de los compuestos modelo [17]. 

Los esfuerzos anteriores para el desarrollo de catalizadores para HDO se centraron 

en aquellos catalizadores de hidroprocesamiento soportados en alúmina, utilizados 

intensivamente en el refino de petróleo durante décadas. Los catalizadores a 

menudo estudiados para HDO fueron Co-Mo/γ-Al2O3 y Ni-Mo/γ-Al2O3 sulfurados. 

Desafortunadamente, en ausencia de un agente de sulfuración estos catalizadores 

se desactivaron rápidamente en la reacción de HDO. El Al2O3 fue el más utilizado 

como soporte en los catalizadores de hidroprocesamiento tradicionales. Sin 

embargo, se afirma que la alúmina no es un soporte adecuado para la mejora del 

bio-aceite debido a su baja tolerancia al agua contenida en el mismo. También se 

ha informado que los soportes de alúmina producen gran cantidad de coque [18].  

Recientemente, los catalizadores de metales nobles han ganado mayor importancia 

en las investigaciones para catálisis. Se han publicado trabajos sobre catalizadores 

monometálicos como Pt, Ru, Rh y catalizadores bimetálicos como Rh-Pt, Pd-Fe y 

Pt-Sn. Los catalizadores de metales nobles son generalmente muy activos para la 

hidrogenación y la hidrogenólisis y requieren una temperatura o presión más bajas 

que los catalizadores convencionales de hidrotratamiento [19].  
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Otros catalizadores que se han investigado son los de metales de transición como 

Ni, Co, Mo en varios soportes. Como es el caso de Co y Mo soportados en ZrO2 y 

TiO2, donde su rendimiento se relaciona con propiedades tales como reducibilidad, 

acidez e interacciones con el soporte metálico. La adición de cobalto mejora la 

selectividad total de HDO en un 45% en comparación con los catalizadores de Mo. 

Los catalizadores soportados con titania muestran mejor estabilidad en 

comparación con el catalizador de zirconia, mientras que los catalizadores de 

zirconia muestran la mayor selectividad en HDO [20]. Por otra parte, se ha trabajado 

el catalizador Pt/TiO2 modificado con Mo y Mg para reacciones HDO de guayacol. 

Los resultados de este análisis revelan que las especies de Mg o Mo en Pt/TiO2 

aumentan la dispersión de Pt. Tanto el catalizador de Pt/TiO2 modificado con Mg y 

Mo aumentaron la conversión de guayacol de 70% a 94% sin desactivación del 

catalizador [21]. 

Recientemente, los soportes catalíticos tienen mayor importancia en la 

determinación del curso del proceso HDO. La evaluación de estos soportes y sus 

interacciones con las especies activas (metal / óxido de metal) puede proporcionar 

nuevas oportunidades para el desarrollo de un catalizador HDO adecuado [15].  

 

1.6 SBA-15 

Las estructuras de sílice mesoporosa han recibido gran atención para diversas 

aplicaciones en catálisis debido a las propiedades físicas y químicas que presentan. 

Entre la amplia variedad de estructuras basadas en sílice, el SBA-15 y el MCM-41 

han sido ampliamente explorados en la tecnología de reformado catalítico. Sin 

embargo, SBA-15 exhibe características más atractivas que la MCM-41, como gran 

área de específica (600–1000 m2/g), tamices moleculares de simetría hexagonal, 

paredes gruesas (3-6 nm), canales cilíndricos distribuidos uniformemente (5-10 nm) 

y alta estabilidad hidrotermal. Además, el agente director de estructura (P123) 

empleado para la síntesis del soporte de SBA-15 es de bajo costo, biodegradable y 

no tóxico [22].  

Recientemente la SBA-15 ha sido estudiada como soporte para catalizadores ya 

que es adecuada para dispersar varias fases activas debido a que su red de poros 
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uniformes y relativamente grandes facilita las interacciones con moléculas 

voluminosas. En consecuencia, los catalizadores basados en SBA-15 se han 

aplicado en diversos procesos y específicamente a menudo en HDO de diferentes 

bio-líquidos. Sin embargo, la SBA-15 pura no presenta sitios activos, lo que limita 

su aplicación en catálisis. Por lo tanto, actualmente se estudia una serie de SBA-15 

modificada con la introducción directa de heteroátomos metálicos (Al, Fe, Cr, Zr, Ce, 

Ti etc.) para mejorar aún más la reactividad de estos materiales [23]. Entre estos 

materiales mesoporosos promovidos, la SBA-15 que contiene Ce se ha probado en 

procesos como el reformado con alcohol o la hidrogenación selectiva y ha mostrado 

una mayor actividad y selectividad para la hidrogenación de crotonaldehído a 

alcohol crotílico [24]. En otros estudios realizados se ha informado que la 

incorporación de aluminio en la matriz de SBA-15 (Al-SBA-15) mejora la difusión de 

los reactivos en sus poros lo que resulta en tasas de reacción mejoradas. Además, 

el aluminio incorporado genera sitios ácidos adecuados, que podrían ayudar a 

mejorar el grado de HDO y la selectividad hacia productos deseados. También se 

han incorporados metales como fases activas, tal es el caso de estudio de 

catalizadores de Ni y Co soportados en Al-SBA-15 y H-ZSM-5 en HDO de anisol 

para producir ciclohexano. En el cual el catalizador de Ni/Al-SBA-15 exhibe la 

actividad más alta debido a la porosidad de Al-SBA-15 y la capacidad superior de 

hidrogenación de Ni sobre Co [25].  A su vez, los catalizadores que incorporan como 

fase activa nitruros o fosfuros de metales de transición se han propuesto como 

alternativas viables, ya que pueden mejorar la dispersión y aumentar el número de 

sitios activos. En particular, los fosfuros de níquel, que pueden distribuirse de 

manera bastante uniforme dentro de los canales SBA-15, mostrando una 

selectividad mejorada para los productos de HDO [26]. Siguen en estudios 

catalizadores con diferentes átomos incorporados a la estructura mesoporosa SBA-

15 con el fin de modificar propiedades tal como acidez, textura y características 

dieléctricas de acuerdo a las necesidades requeridas. 
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1.7 SBA-15 modificado con Ti 

Como ya hemos mencionado anteriormente, la estructura de SBA-15 presenta 

excelentes propiedades para diversas aplicaciones. Sin embargo, como es una 

sílice amorfa no muestra actividad catalítica eficiente debido a la ausencia de sitios 

activos en su estructura. Con el fin de inducir la formación de sitios de actividad se 

ha agregado titanio. Se sabe que, el material SBA-15 funcionalizado con titanio ha 

recibido mucha atención por sus excelentes propiedades ácidas, resistencia 

mecánica y química en comparación con otros materiales mesoestructurados [27]. 

El Titanio se puede encontrar naturalmente en tres fases cristalinas como rutilo, 

anatasa y brookita. Las fases rutilo y anatasa tienen estructura tetragonal. La fase 

de brookita cristaliza en estructura ortorrómbica. Entre estas fases cristalográficas, 

la anatasa es el polimorfo más investigado en la ciencia de los materiales debido a 

sus altas actividades catalíticas y fotocatalíticas [28].  

Por otra parte, la incorporación de Ti en la matriz de sílice se puede realizar 

mediante dos métodos; el de injerto posterior de Ti en material de silicato 

presintetizado y síntesis in situ mediante incorporación de la mezcla de precursores 

de Ti y Si en la solución ácida. En general, el método in situ es preferido en 

comparación con el método de injerto posterior ya que permite la distribución 

uniforme de Ti y previene la formación de grupos de TiO2 en la superficie de SBA-

15. La preparación de SBA-15 dopado con iones metálicos a través de un método 

de síntesis directa sigue siendo un objetivo desafiante para los científicos de 

materiales y químicos. Sobre la base de las condiciones sintéticas, estas dificultades 

podrían clasificarse en dos tipos. Una es que los materiales SBA-15 generalmente 

se sintetizan en condiciones hidrotermales fuertemente ácidas, que inducen 

fácilmente la disociación de los enlaces Ti-O-Si una vez que se han formado. La 

otra es la diferencia en la tasa de hidrólisis entre el titanio y los precursores de silicio, 

que generalmente son alcóxidos. La hidrólisis de los alcóxidos de titanio es 

prácticamente instantánea, mientras que la hidrólisis de los precursores de silicio es 

mucho más lenta [69]. 

Los catalizadores basados en titanio-sílice se han estudiado para la reacción de 

transesterificación de carbonato de dimetilo (DMC) y glicerol para producir 
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carbonato de glicerol (GYC). Para estas reacciones los catalizadores Ti-SBA-15 con 

menor relación Si/Ti tienen mayor conversión de glicerol y selectividad GYC en 

comparación con los de mayor relación Si/Ti. [29]. También se han utilizado para la 

producción de biodiesel de alta calidad, resultando mejor que los catalizadores 

heterogéneos de tecnología convencional para la producción de biodiesel [30].  
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OBJETIVOS 
 

Objetivo general 

Obtener un biocombustible líquido a partir de la hidrodesoxigenación de guayacol 

con catalizadores de Pt soportado en SBA-15 modificado con Ti. 

 

Objetivos específicos 

1. Sintetizar soportes catalíticos a base de SBA-15 modificado con diferentes 

contenidos de Ti (3, 5 y 10 %peso). 

2. Sintetizar catalizadores con diferentes porcentajes (1.0 y 1.5 %peso) de Pt 

en los soportes tipo SBA-15 modificado con Ti.  

3. Caracterizar los materiales catalíticos sintetizados con las técnicas de 

fisisorción de nitrógeno, difracción de rayos X alto ángulo (DRX), 

espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR), microscopía 

electrónica de barrido (MEB) y microscopía electrónica de transmisión (MET). 

4. Evaluar la actividad catalítica de los materiales obtenidos en la reacción de 

hidrodesoxigenación de guayacol. 

5. Establecer la influencia de las propiedades fisicoquímicas de los materiales 

sintetizados en la actividad catalítica durante la HDO de guayacol. 

 

 

HIPÓTESIS 

Los catalizadores a base de Pt impregnado en materiales mesoporosos tipo 

SBA-15 modificado con diferentes contenidos de Ti presentarán buenas 

propiedades que permitirán la eliminación del oxígeno en la hidrodesoxigenación 

de guayacol para la obtención de biocombustibles.  
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PARTE EXPERIMENTAL 

En este capítulo se describe el procedimiento experimental para la síntesis de 

soportes y catalizadores. En los soportes se encuentra la SBA-15 pura y modificada 

con diferentes contenidos de Ti (3, 5 y 10% en peso). Los catalizadores son 

impregnados con Pt (1.0 y 1.5% en peso). También se mencionan las diferentes 

técnicas de caracterización de los materiales utilizados.  

 

2.1 Síntesis de soportes   

La síntesis de los soportes con base en la sílice mesoporosa tipo SBA-15 se preparó 

por el método sol-gel previamente reportado por Flodström [31]. Se sintetizó primero 

SBA-15 pura, y posteriormente los soportes modificados con Ti.  

 

2.1.1 SBA-15 pura 

Se utilizaron tres reactivos principales que a continuación se describen. El agente 

estructurante Pluronic P123 (copolímero tribloque OE20OP70OE20 Sigma-Aldrich, 

98%), el cual es un tensoactivo no iónico. Tetraetilortosilicato (TEOS, Sigma-Aldrich, 

99%) como fuente de silicio y ácido nítrico (HNO3, MEYER, 70%) densidad 1.42 

g/mL. Primeramente, se disolvió 19.2 g de Pluronic P123 en 450 mL de agua 

destilada y 300 mL de HNO3 0.5 M, se agitó de manera continua hasta obtener una 

solución acuosa transparente, la cual se mantuvo a 35 °C por 4 h. Posteriormente, 

se añadieron 40 mL de Tetraetilortosilicato (TEOS). La mezcla se dejó en agitación 

moderada (600 rpm) durante 24 h. Transcurrido el tiempo, el gel resultante se llevó 

a un tratamiento térmico a 80°C por 72 h. El producto sólido obtenido se filtró y lavó 

con agua destilada para finalmente dejar secar a temperatura ambiente. 

 

2.1.2 SBA-15 modificada con Ti 

Para la síntesis de materiales modificados con Ti se utilizó el mismo procedimiento 

anterior, solo que en este caso se agregó como precursor de Ti butóxido de titanio 

IV (Sigma-Aldrich, 97%) de manera simultánea al TEOS. Se agregaron las 

cantidades requeridas para lograr las concentraciones de Ti (3, 5, y 10 % en peso). 
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Todos los soportes obtenidos fueron secados a temperatura ambiente por 24 h y 

posteriormente calcinados. Para la etapa de calcinación se utilizó la velocidad de 

calentamiento de 2.0 °C/min hasta 500 °C conservando esta temperatura por 6 h 

para la eliminación de impurezas y compuestos orgánicos. De esta forma se 

obtendrán los soportes mesoporosos tipo SBA-15 pura y con diferentes 

concentraciones de Ti. 

 

2.2 Síntesis de catalizadores 

Para la síntesis de catalizadores se impregnaron diferentes contenidos (1.0 y 1.5 % 

peso) de ácido hexacloroplatinico (H2Cl6Pt) a los soportes sintetizados. La 

incorporación del platino se realizó por el método de impregnación húmeda post-

síntesis. 

 

2.2.1 Impregnación post-síntesis de Pt/Ti-SBA-15 

En 2 mL de agua destilada se agregaron las cantidades correspondientes para cada 

porcentaje de Pt a impregnar (1.0 y 1.5 %). Los soportes sintetizados ya calcinados 

se les adicionó un volumen adecuado de la disolución de Pt, de acuerdo a los 

porcentajes deseados (1.0 y 1.5 %). Se añadieron gota a gota con agitación manual 

hasta humidificar totalmente los soportes. Posteriormente, se dejaron secar a 

temperatura ambiente por 24 h y fueron llevados a calcinación en un horno tubular 

a una temperatura de 500 °C durante 6 h, con rampa de calentamiento de 2 °C/min. 

La Tabla 2.1 muestra los soportes y catalizadores que se sintetizaron. 

 

 

Soportes Pt/SBA-15 Ti(3)-SBA-15 Ti(5)-SBA-15 Ti(10)-SBA-15 

Catalizadores Pt(1.0)/SBA-15 Pt(1.0)/Ti(3)-SBA-15 Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 

Pt(1.5)/SBA-15 Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 

 

2.3 Caracterización de soportes y catalizadores 

Para conocer las propiedades texturales y estructurales de los soportes y 

catalizadores se utilizaron diferentes técnicas de caracterización.  

Tabla 2.1 Soportes y catalizadores sintetizados. 
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2.3.1 Fisisorción de nitrógeno 

Es una técnica importante para la caracterización de sólidos porosos, ya que 

proporciona información de propiedades texturales como área superficial (SBET), 

volumen de poros (Vp), diámetro de poro (Dp) y distribución de tamaño de los poros.  

La fisisorción se produce cuando un gas se pone en contacto con un sólido 

desgasificado. Al ponerse en contacto el gas con el sólido se produce un equilibrio 

entre las moléculas adsorbidas y las moléculas del gas que depende de la presión 

del gas y de la temperatura. La relación entre las moléculas adsorbidas y la presión 

a temperatura constante se puede observar en una isoterma de adsorción. Las 

isotermas constan del proceso de adsorción y de desorción. Cuando la desorción 

no coincide con la adsorción se produce histéresis. Estas isotermas nos informan 

directamente del volumen adsorbido a una determinada presión y proporcionan 

datos de área superficial del sólido, el tamaño de poro y distribución. Para 

determinar isotermas de adsorción se introduce cierta cantidad conocida de N2 en 

un recipiente que contiene el adsorbente. El volumen de gas adsorbido a la presión 

de equilibrio es la diferencia entre el volumen de gas introducido y el que se requiere 

para llenar el espacio muerto a la presión de equilibrio, construyéndose la isoterma 

de adsorción punto a punto, introduciendo sucesivas cargas de gas, dejando tiempo 

suficiente para el equilibrio en cada punto. Para determinar el volumen muerto 

normalmente se utiliza helio. 

Previo al procedimiento experimental, se debe limpiar la superficie del sólido 

desgasificando de los gases que pueda tener adsorbidos. Esto se hace mediante la 

ayuda de bombas de vacío y aumento de temperatura.  

 

En los análisis se utilizó equipo de medición de áreas superficiales y sistema 

porosimétricos MICROMERITICS TRISTAR II 3020 a 77 K (-196 °C). Se pesó la 

muestra de 0.2 g y se desgasificó durante 4 horas a 300 °C para la eliminación de 

impurezas. El área específica (SBET) se calculó por el método propuesto por 

Brunauer-Emmett-Teller (BET). El volumen total de poros (Vp) se determinó a 

presión relativa (P/Po) cerca de la unidad. El diámetro de poros (Dp) y la distribución 
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de tamaño de poro se calcularon de las ramas de desorción de las isotermas por 

medio del método de Barrett-Joyner-Halenda (BJH).  

 

2.3.2 Difracción de rayos X (DRX) alto ángulo 

Es una técnica no destructiva que permite identificar las fases de los materiales, así 

como el tamaño de cristales presentes. Un cristal se caracteriza por tener 

distribución regular del espaciado entre sus átomos, iones o moléculas 

constituyentes y la distancia entre ellos es del mismo orden de magnitud que la 

longitud de onda de los rayos X, por lo que los sólidos cristalinos, de acuerdo con 

las leyes ópticas, produce difracciones del haz incidente. Cada red cristalina 

presenta patrón de difracción definitivo e inequívoco que es suficiente para su 

identificación. Esta técnica se fundamenta en la incidencia, a determinado ángulo θ 

de un haz de rayos X sobre la muestra. Al incidir en el material parte de este haz se 

dispersa en todas las direcciones a causa de los electrones asociados a los átomos 

o iones que encuentra en el trayecto. Sin embargo, el resto del haz puede dar lugar 

al fenómeno de difracción de rayos X, que tiene lugar si existe disposición ordenada 

de átomos y si se cumplen las condiciones que vienen dadas por la Ley de Bragg. 

 

Se utilizó un difractómetro de rayos X para polvos marca Bruker, modelo D8-

Advance, con radiación Cu-Kα (= 1.5418 Å) bajo las condiciones 35 kV, 25 mA y 

0.020° de incremento de paso.  

 

2.3.3 Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) 

Un espectro infrarrojo (IR) es la resultante de la interacción entre la materia y la 

radiación infrarroja. Esta radiación corresponde a la región del espectro 

electromagnético entre 14300 y 400 cm-1 expresado en números de onda (ν), siendo 

la zona de mayor interés el infrarrojo medio entre 4400 y 400 cm-1. La característica 

principal de la espectroscopia IR es que permite identificar especies químicas a 

través de la determinación de la frecuencia de vibración (número de onda) a la que 

los distintos grupos funcionales presentan bandas de absorción en el espectro IR. 

Permite analizar todo tipo de muestras, sólidas, líquidas y gaseosas. La principal 
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desventaja es que la muestra presente enlaces químicos. Por lo tanto, los átomos y 

los iones monoatómicos no absorberán radiación IR. Tampoco pueden detectarse 

las moléculas diatómicas homonucleares, como O2 o N2.  

 

Los análisis de espectroscopía infrarroja de esta tesis se realizaron en un 

espectrómetro FT-IR Shimadzu Modelo IRAFfinity-1 en un rango de 340-4700 cm-1 

a una resolución de 2 cm-1 y 40 escaneos. Los datos fueron procesados en el 

Software IR solution TM. Las muestras se mezclaron con KBr (Sigma Aldrich grado 

FTIR) a una concentración de 5% p/p y se prensaron para la obtención de pastillas.  

 

2.3.4 Microscopía electrónica de barrido (MEB) 

Esta técnica permite la observación y caracterización superficial de materiales 

inorgánicos y orgánicos, entregando información morfológica del material analizado. 

La microscopía electrónica de barrido crea una imagen ampliada de la superficie de 

un objeto explorando la superficie de la imagen punto por punto. Su funcionamiento 

se basa en recorrer la muestra con un haz muy concentrado de electrones. Los 

electrones del haz pueden dispersarse en la muestra o provocar la aparición de 

electrones secundarios. Los electrones perdidos y los secundarios son recogidos y 

contados por un dispositivo electrónico.  El microscopio electrónico de barrido puede 

estar equipado con diversos detectores entre los que se pueden mencionar el 

detector de electrones secundarios para obtener imágenes de alta resolución (SEI), 

el detector de electrones retrodispersado que permite la obtención de imágenes de 

composición y topografía de la superficie (BEI) y un detector de energía dispersiva 

(EDS) que permite detectar los rayos X generados por la muestra y realizar análisis 

de distribución de elementos en superficie. 

 

Para el análisis morfológico, las muestras se montaron sobre cinta conductora de 

carbón de doble cara en un portamuestra de aluminio. Posteriormente se 

observaron en un microscopio electrónico de barrido JEOL JSM-6010LA a 20 kV de 

voltaje de aceleración en condiciones de alto vacío a distintos aumentos. Se utilizó 

un detector de energía dispersiva (EDS) acoplado al SEM para realizar el análisis 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

22 
 

semicuantitativo y de distribución de elementos en la superficie de las muestras. Las 

imágenes se procesaron en el Software InTouchScopeTM. 

 

2.3.5 Microscopia electrónica de transmisión (MET) 

La espectroscopía electrónica de transmisión se basa en el uso de un microscopio 

que inyecta electrones de muy alta energía a la muestra, estos electrones la 

atraviesan y al hacerlo algunos de ellos se difractan. El equipo cuenta con varios 

detectores que se encargan de colectarlos y finalmente de reconstruir la imagen del 

material. La parte fundamental de la técnica es la muestra ultra fina y el vacío al cual 

se debe trabajar para que los electrones se comporten como un haz de onda 

electromagnética. Al tener una muestra delgada se tendrá mejor resolución y la 

menor cantidad de interferencias en la imagen resultante. 

 

Los estudios de microscopia electrónica de transmisión de alta resolución (TEM-

HR), se realizaron en un equipo JOEL 2100 microscopio de emisión de campo 

equipado con una pieza polar de ultra-alta resolución (coeficiente de aberración 

esférica, Cs=0.5 mm) que funciona a 200kV, filamento LaB6. Las imágenes fueron 

tomadas en modo TEM campo claro y SA DIFF difracción de electrones de área 

selecta. Las muestras solidas se dispersaron en alcohol isopropílico, las gotas del 

líquido se depositaron en rejilla de cobre con recubrimiento de 3.05 mm de diámetro. 

 

2.4 Evaluación catalítica 

Para la actividad catalítica de los materiales sintetizados se llevó a cabo en la reacción 

de hidrodesoxigenación (HDO) catalítica como reacción de prueba para la 

evaluación del desempeño de los catalizadores. Esta evaluación se realizó 

empleando el guayacol como molécula modelo.  

 

2.4.1 Activación 

La activación de los catalizadores consiste en la transformación de los óxidos de 

platino a platino metálico, llevándose a cabo en un sistema continuo de reducción 

equipado con controlador de flujo Matheson modelo 8270. 
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La activación de los catalizadores se realizó colocando 0.2 g de catalizador mallado 

U.S. mesh 80-100 (tamaño de partícula de ~165 μm, para evitar control de reacción 

por fenómenos de difusión interna) sobre la placa poroso del reactor de vidrio. La 

reducción se llevó a cabo en atmósfera de H2 con flujo constante (60 cm3/min), 

siguiendo el programa de calentamiento mostrada en la Figura 2.1. La reducción se 

llevó a cabo desde temperatura ambiente hasta 350 °C con velocidad de 

calentamiento de 3 °C/min, manteniendo esa temperatura por 1 h. Al finalizar el 

tratamiento se dejó enfriar el sistema para posteriormente recuperar el catalizador 

en un recipiente de vidrio con el disolvente n-decano.  

 

                  

2.4.2 Reacción de HDO de guayacol 

Los catalizadores reducidos fueron evaluados en la reacción de HDO de guayacol 

(compuesto modelo representativo de especies aromáticas oxigenadas presentes 

en bio-aceites) en reactor por lotes (tipo Parr), usando n-decano como disolvente y 

n-hexadecano como estándar interno. Se cargaron 0.2 g de catalizador reducido y 

0.4 mL de guayacol (0.3339 g). Se operó a temperatura de reacción de 215 °C y 

presión de hidrógeno de 450 psi (31.0264 bar), con velocidad de agitación de 1030 

rpm para evitar problemas de control por difusión externa. 

 

Tabla 2.2 Condiciones de operación para HDO de guayacol 

Presión 450 psi 

Temperatura 215 °C 

Velocidad de agitación 1030 rpm 

Disolvente 100 ml n-Decano 

Masa de catalizador 0.2 g 

Masa de guayacol 0.3339 g 

Figura 2.1 Programa de calentamiento para la activación de catalizadores. 

T ambiente 

Flujo de H2: 60 cm
3
/min 350 °C, 1 h 

3 °C/min 
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Las reacciones de HDO se efectuaron en un tiempo de 4 horas realizando 

muestreos de manera periódica, con intervalos de 15 minutos durante la primera 

hora de reacción y cada 30 minutos las tres horas restantes. La toma de muestras 

se realizó con el fin de identificar el avance de la reacción a través del consumo del 

reactivo y la producción de diversos productos. 

 

2.4.3 Análisis de los productos de reacción 

Para cuantificar los productos obtenidos, las muestras de reacción obtenidas fueron 

analizadas por duplicado en un cromatógrafo de gases Agilent Technologies 6890N 

equipado con detector de ionización de flama (FID) y columna HP-5 (no polar, 5% 

phenyl-95% methyl-polysiloxane). 
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

3.1 Fisisorción de nitrógeno 

3.1.1 Propiedades texturales de soportes 

En la Tabla 3.1 se muestran los resultados de las propiedades texturales de los 

soportes. El sólido de sílice pura SBA-15 presenta propiedades características de 

los materiales mesoporosos con área específica (SBET) 818 m2/g, volumen de poro 

de 1.05 cm3/g y diámetro de poro de 5.15 nm. Estas propiedades se encuentran 

dentro del intervalo (SBET  500-1300 m2/g, Vp 0.82-1.69 cm3/g) reportados en la 

literatura como material de buena calidad tipo SBA-15 [29].  

 

Muestra SBET (m2/g) Vp(cm3/g) Dp(nm) 

SBA-15 818 1.05 5.78 

Ti(3)-SBA-15 581 0.55 4.93 

Ti(5)-SBA-15 693 0.83 5.25 

Ti(10)-SBA-15 628 0.77 5.27 

 

Para los materiales modificados con Ti (3, 5 y 10% en peso) se observa que la 

incorporación del metal afectó las propiedades texturales. Todos los soportes 

modificados mostraron áreas específicas más bajas en comparación la SBA-15. Los 

soportes Ti(5)-SBA-15 y Ti(10)-SBA-15 disminuyeron 15% y 23% respectivamente, 

mientras que el soporte Ti(3)-SBA-15 disminuyó aún más 29%. Por el contrario, se 

ha informado un aumento gradual en el área de superficies BET cuando el Ti se ha 

integrado (en coordinación tetraédrica) en la matriz de sílice, lo que se atribuye al 

aumento del grosor de la pared del sólido mixto [57]. En cuanto al volumen y 

diámetro de poros al agregar Ti en la estructura de sílice se observó que 

disminuyeron en el mismo orden que lo hicieron las áreas para cada soporte. Los 

sólidos modificados con Ti mostraron poros más pequeños esto debido a las 

contribuciones de Ti. Esta disminución en los poros puede ser sugerida a una rápida 

precipitación de hidróxidos de titanio en medio acuso a pH bajo durante la síntesis 

[28,29,32, 58].   

 

 

Tabla 3.1 Propiedades texturales de los soportes 
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3.1.2 Propiedades texturales de catalizadores 

a) Catalizadores Pt/SBA-15 

Los valores de las propiedades texturales de catalizadores de Pt/SBA-15 se 

reportan en la Tabla 3.2 

 

Muestra SBET (m2/g) Vp(cm3/g) Dp(nm) 

Pt(1.0)/SBA-15 609.1 0.68 4.82 

Pt(1.5)/SBA-15 662.5 0.84 5.40 

 

Después de la carga de Pt el área de superficie SBA-15 disminuyó 

significativamente (~ 25%). Como esas pérdidas fueron mucho más altas de lo 

esperado, esto podría indicar una baja dispersión de platino que provocó la 

obstrucción parcial de los poros de las redes silíceas. En esta línea, se ha informado 

[60] que la impregnación de Pt (1.3% en peso) en SBA-15 podría hacer que los 

sólidos soportados de un tamaño de partícula bastante grande (~ 21 nm) provoquen 

una textura significativamente disminuida por porosidad ocluida [33]. 

 

b) Catalizadores de Pt/Ti-SBA-15 

La Tabla 3.3 muestra las propiedades texturales de los catalizadores soportados en 

SBA-15 modificada con Ti (3, 5 y 10% en peso) e impregnados con Pt (1.0 y 1.5% 

en peso).  

 

Muestra SBET (m2/g) Vp(cm3/g) Dp(nm) 

Pt(1.0)/Ti(3)-SBA-15 735.6 0.64 4.10 

Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 590.1 0.45 4.15 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 629.4 0.56 4.09 

Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 636.6 0.52 3.89 

Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 564.2 0.49 3.95 

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 612.0 0.54 3.87 

 

De acuerdo a la tabla se observa que los catalizadores variaron sus propiedades 

texturales con los porcentajes de Pt impregnados. De manera general los 

catalizadores de Pt(X)/Ti(3)-SBA-15 aumentaron sus áreas significativamente al 

incorporar el metal en comparación con su soporte. Para este caso, el catalizador 

Tabla 3.3 Propiedades texturales de los catalizadores Pt/Ti-SBA-15. 

Tabla 3.2 Propiedades texturales de los catalizadores Pt/SBA-15 
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de Pt(1.0)/Ti(3)-SBA-15 fue el que mejor área presentó. Caso contrario ocurrió para 

los catalizadores de Pt/Ti(5)-SBA-15 y Pt/Ti(10)-SBA-15 quienes en sus respectivos 

soportes obtuvieron áreas altas, sin embargo al incorporar el metal sus áreas 

disminuyeron. A pesar de la disminución del área el porcentaje de Pt impregnado 

que más favoreció fue Pt (1.5).  

 

3.1.3 Isotermas de adsorción-desorción de soportes 

Las isotermas de adsorción-desorción y distribución de tamaño de poros de los 

soportes sintetizados se muestran en la Figura 3.1. Los materiales presentan 

isotermas de tipo IV de acuerdo a la clasificación de la IUPAC y son características 

de los materiales mesoporosos ordenados con estructura hexagonal [34]. La SBA-

15 y los soportes modificados con Ti presentan lazos de histéresis tipo H1, lo que 

indica que los canales de los poros son idealmente cilíndricos [35]. La gráfica de 

distribución de tamaño de poro muestra máximos relacionados con poros más 

pequeños ( 4 nm) en comparación en la SBA-15, señalando las contribuciones de 

Ti en la superficie [57]. Por otra parte, no se puede descartar la presencia de Titania 

dentro de la red porosa SBA-15 que podrían provocar cambios a diámetros más 

bajos.     

 

 

 

a) b) 

Figura 3.1 Isotermas de adsorción-desorción de N2 a), y distribución de tamaño de poros b) de 

soportes Ti-SBA-15. 
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3.1.4 Isotermas de adsorción-desorción de catalizadores 

a) Catalizadores Pt/SBA-15 

Las isotermas de adsorción-desorción para estos catalizadores se muestran en la 

Figura 3.2 donde se observa que los materiales siguen presentando isotermas de 

tipo IV característica de materiales mesoporosos. De manera similar estos 

catalizadores presentan lazo de histéresis tipo H1, donde ciclo de histéresis se 

forma a presiones relativas entre 0.48 y 0.80, sugiriendo una distribución estrecha 

de tamaño de poros [37]. Además, la presión de cierre más baja de los bucles de 

histéresis da evidencia de nanopartículas en los canales internos de la SBA-15 [59].  

En consecuencia, los perfiles de distribución de tamaño de poro (Figura 3.2 (b)) 

mostraron contribuciones de poros más pequeños en cuanto a los del soporte SBA-

15 que podrían relacionarse con la presencia de algunos cristales de Pt dentro de 

los canales del soporte puro.  

 

b) Catalizadores de Pt/Ti-SBA-15  

De manera general todos los catalizadores presentaron isotermas tipo IV con lazo 

de histéresis H1 característico de estos materiales. Para los catalizadores Pt/Ti(3)-

SBA-15 en la Figura 3.3 se observa que al impregnar el Pt (1.0) en el soporte la 

adsorción de N2 aumentó. Mientras que, el catalizador Pt/Ti(3)-SBA-15 con Pt (1.5) 

disminuyó su adsorción. Para el caso de la Figura 3.3 b) se observa que los 

a) b) 

Figura 3.2 Isotermas de adsorción-desorción de N2 a), y distribución de tamaño de poros b) de 
catalizadores Pt/SBA-15. 
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catalizadores se desplazaron hacia la izquierda predominando el tamaño de poro 

de 3 a 5 nm. 

 

Los catalizadores Pt/Ti(5)-SBA-15 se muestran en la Figura 3.4 y se observa que 

en las isotermas al incorporar el Pt la adsorción de N2 cayó severamente en 

comparación con su soporte. Lo cual indica que incorporar el Pt no favoreció al 

catalizador modificado con Ti ya que disminuyó el área al material. De igual manera 

la cantidad de poros bajó drásticamente. 

 

a) b) 

Figura 3.3 Isotermas de adsorción-desorción de N2 a), y distribución de tamaño de poros b) de 
catalizadores Pt/Ti(3)-SBA-15. 

a) b) 

Figura 3.4 Isotermas de adsorción-desorción de N2 a), y distribución de tamaño de poros b) de 
catalizadores Pt/Ti(5)-SBA-15. 
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En la Figura 3.5 se muestran los catalizadores Pt/Ti(10)-SBA-15 en los cuales se 

observa un efecto opositivo en la adición de Ti sobre la dispersión de Pt, la cual se 

evidenció con la poca perdida de área superficial (Tabla 3.2 y 3.3) para ambos 

catalizadores (Pt 1.0 y 1.5% peso). También se observan diámetros de poros más 

bajos que podría deberse a una fuerte existencia de cristales de Pt en el interior de 

los poros. 

 

3.2 Difracción de rayos X (DRX) 

3.2.1 DRX de soportes 

La Figura 3.6 muestra los soportes SBA-15 y modificados con diferentes contenidos 

de Ti. El difractógrama de DRX en polvo muestra una señal amplia de 15 a 35° 

comúnmente reportada para materiales SBA-15[11].  Reflexiones en 25, 38, 48, 54, 

55 y 62° correspondieron a (101), (004), (200), (105), (211) y (204) planos de la fase 

anatasa (JCPDS 21-1272) [38, 39]. Dicha fase es correspondiente al TiO2. La señal 

principal de la anatasa se ubica en la posición 25° de 2θ, dicha señal se observa 

completamente definida para el soporte Ti(10)-SBA-15 esto debido a que en los 

materiales se incorporó inicialmente el TiO2 en el interior de los poros, pero 

posteriormente obtuvieron segregados en la superficie del mismo óxido que 

incrementan las señales correspondientes a la formación de la fase anatasa [40,41].  

a) b) 

Figura 3.5 Isotermas de adsorción-desorción de N2 a), y distribución de tamaño de poros b) de 

catalizadores Pt/Ti(10)-SBA-15. 
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3.2.2 DRX de catalizadores 

a) Catalizadores Pt-SBA-15 

Los sólidos impregnados con Pt mostraron tres reflexiones principales a valores de 

2θ de 39.8, 46.1 y 67.8°, asignados a las distancias interplanar de (111), (200) y 

(220) facetas de platino metálico cúbico centrado en la cara (PDF 01-087-0640) 

[42,43]. De manera similar se observó la señal amplia de 15° a 35° correspondiente 

a la sílice amorfa del soporte SBA-15. De acuerdo con el tamaño de cristal calculado 

por la ecuación de Scherrer se sabe que se formaron grandes cristales de Pt en la 

superficie de la sílice proporcionando señales intensas [44]. Inesperadamente, no 

Figura 3.6 DRX de soportes Ti-SBA-15. 

Figura 3.7 DRX de catalizador Pt/SBA-15. 
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se encontraron especies de PtOx compatibles. En el opuesto se evidenció Pt0 

metálico. En el pasado se ha informado que se encontró platino reducido en 

muestras calcinadas soportado en SBA-15 a pesar de que no se presentó ninguna 

explicación en esos casos. Consideramos que los restos orgánicos que podrían 

estar presentes en nuestros materiales mixtos podrían desempeñar un papel 

determinante en este hecho [58,61]. 

 

b) Catalizadores de Pt/Ti-SBA-15  

La Figura 3.8 muestra el soporte Ti(3)-SBA-15 y los catalizadores Pt/Ti(3)-SBA-15. 

Se observan señales características de las reflexiones de fase anatasa (25, 38, 48, 

55 y 62°) que coincide con los planos (101), (004), (200), (211) y (204), y de manera 

similar se observan en todas las figuras. Por otra parte, se aprecian señales 

correspondientes a Pt en los ángulos de 39.8° y 46.1° que se asignan a los espacios 

interplanares (111) y (200). Estas señales de Pt solo se muestran para a el 

catalizador Pt(1.0)/Ti(3)-SBA-15 y no para Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15. 

En la Figura 3.9 se aprecia el soporte Ti(5)-SBA-15 y los catalizadores Pt/Ti(5)-SBA-

15. En ambos catalizadores se observan señales características de Pt (39.8, 46.1, 

y 67.8°). Siendo más intensos para el catalizador correspondiente a Pt(1.0).    

Figura 3.8 DRX de soporte y catalizadores de Pt/Ti(3)-SBA-15. 
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La Figura 3.10 muestra el soporte Ti(10)-SBA-15 y los catalizadores Pt/Ti(10)-SBA-

15. Las señales características de Ti se ven más definidos en los tres materiales 

sintetizados en especial la posición 25° de fase anatasa que debido a la alta carga 

de Ti se obtuvieron los segregados en la superficie incrementando las señales [4,5]. 

De las reflexiones características de Pt solo se observa una ligera señal a 39.8° 

para el catalizador correspondiente a Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15, mientras para  

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 no se observa.  

 

Figura 3.9 DRX de soporte y catalizadores de Pt/Ti(5)-SBA-15. 

Figura 3.10 DRX de soporte y catalizadores de Pt/Ti(10)-SBA-15 
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De acuerdo con la fórmula de Scherrer y mediante el uso de la reflexión de Pt (111) 

más intensa, se estimó el tamaño de cristal correspondiente para los sólidos con 

SBA-15.  El tamaño de cristal de Pt sobre la sílice aumentó dos veces al aumentar 

la carga de mestales nobles del 1.0% al 1.5% en peso. La baja dispersión de Pt 

después de la impregnación, podrían producirse sinterización de partículas 

metálicas significativas durante la calcinación [62].  Los valores encontrados del 

tamaño de cristal se encuentran en la Tabla 3.4. 

 

Muestra Tamaño promedio de cristal (nm) 

Pt(1.0)/SBA-15 8.58 

Pt(1.5)/SBA-15 18.85 

Pt(1.0)/Ti(3)-SBA-15 18.73 

Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 NE 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 29 

Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 22 

Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 11.96 

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 NE 

 

La adición de Ti en la matriz SBA-15 promovió fuertemente la dispersión de Pt como 

se observa en la Figura 3.10. Esencialmente, las reflexiones de Pt no discernibles 

en esos materiales impidieron la estimación del tamaño del cristal, aunque se 

evidenció en las imágenes HAADF-STEM un tamaño de partícula muy pequeño más 

allá del límite de detección de XRD. La interacción entre platino y titania 

incorporados en el soporte silíceo también proporcionó una alta dispersión de Pt y 

estabilidad de partículas depositadas contra la sinterización [62]. Vale la pena 

señalar que el método de incorporación de Ti en soportes también podría 

desempeñar un papel decisivo en la dispersión de Pt. 

3.3 Espectroscopía infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR) 

3.3.1 FTIR de soportes y catalizadores 

En esta técnica se muestra información de diversas especies del material SBA-15 

observando bandas vibracionales característica tales como; Si – OH, Si – O, Si – H, 

Tabla 3.4 Tamaño de cristal 

NE=Datos no suficientes para el cálculo 
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Si – OC, Si – C, C – O y O – H. Todos los materiales fueron analizados en un número 

de onda de 4000 a 370 cm-1.  

En la Figura 3.11 se muestran resultados de los soportes SBA-15 y Ti-SBA-15 (3, 5 

y 10% en peso). Las bandas anchas centradas alrededor de 3458 y 1634 cm-1 se 

atribuyeron a las vibraciones de estiramiento de los grupos hidroxilo superficiales y 

al agua y a la vibración por deformación de las moléculas de H2O no disociadas y 

adsorbidas coordinadas a los centros de la superficie. El hombro a 3685 cm-1 en 

todos los espectros podría estar relacionado con grupos de silanol de superficie. 

Las absorciones a 2970 y 2857 cm-1 relacionadas con el modo de estiramiento 

degenerado -CH3 y las vibraciones simétricas de estiramiento -CH2, 

respectivamente, indicaron restos orgánicos de alcóxidos de Ti y Si utilizados 

durante la síntesis de soporte [63]. Como se mencionó en la sección anterior (DRX), 

esos restos orgánicos podrían contribuir a reducir las especies de platino 

depositadas apoyadas en los compuestos preparados. El pico de alrededor de 

1081.4 cm-1 correspondió a la vibración de estiramiento asimétrico Si-O-Si, mientras 

que las bandas a ~ 803 y 458 cm-1 se originaron por modos de estiramiento simétrico 

y deformación de las uniones mencionadas anteriormente. Aunque la banda a 967 

cm-1 podría considerarse típicamente provocada por enlaces Si-O-Ti en sólidos 

modificados con Ti también podría contener contribuciones de vibraciones de 

estiramiento Si-OH. La ausencia de titania cristalina definidos en la superficie podría 

establecerse como el enlace de estiramiento Ti-O-Ti correspondiente a alrededor 

de 710 cm-1, la cual no se identificó en los espectros estudiados. Por lo tanto, la fase 

anatasa evidenciada en los difractogramas de rayos X de las Figuras 3.6 y 3.10 

podría estar relacionada con el TiO2 encapsulado en la matriz silícea, 

probablemente debido a las muy diferentes tasas de reacciones sol-gel (hidrólisis-

condensación) de los alcóxidos utilizados durante la síntesis [64]. En consecuencia, 

el butóxido de Ti altamente reactivo podría generar hidróxidos de titanio antes de la 

hidrólisis de TEOS. Finalmente, la banda a 458 cm-1 en los espectros estudiados 

podría estar relacionada con las vibraciones de flexión de Si-O-Si [36,41,45,46]. 
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3.4 Microscopia electrónica de barrido (MEB) 

3.4.1 MEB de soportes  

En la Figura 3.12 se muestran las micrografías la SBA-15 en donde se observa la 

morfología y los diferentes tamaños de las partículas del soporte. Esta sílice 

presenta formas de bastón o varillas, así como también partículas amorfas con 

longitud promedio de las barras de 1.9760 µm, características de materiales 

mesoporosos tipo SBA-15 [47,48].  

Figura 3.12 Morfología de las partículas del soporte SBA-15. 

a) b) 

Figura 3.11 Espectros de FTIR de a) soportes y b) catalizadores. 
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Para notar una diferencia significativa en la sílice SBA-15 al incorporar el Ti solo se 

analizó el soporte con mayor contenido en este caso Ti(10)-SBA-15 el cual se 

muestra en la Figura 3.13 No se observaron diferencias significativas en la 

morfología comparada con la SBA-15 lo que indica que la forma original se 

conserva. Después de la incorporación de Ti se observa la formación de pequeñas 

perlas de especies de TiO2, así como la acumulación de partículas segregadas en 

la superficie [49]. Comparando las mediciones de las Figuras 3.4 (a) y 3.5 (a) se 

tiene un tamaño de partícula promedio para el SBA-15 de 1.9760 µm y para el 

soporte Ti(10)-SBA-15 de 1.9311 µm respectivamente, indicando que no se 

encontró una variación significativa en el tamaño.  

 

3.4.2 MEB de catalizadores 

a) Catalizadores de Pt/SBA-15 

La morfología superficial que se observa en los catalizadores sintetizados permite 

apreciar que, a pesar de la incorporación de platino sus partículas exhiben la misma 

forma que el soporte SBA-15, indicando de esta manera que el material no sufre 

ninguna modificación. La Figura 3.14 muestra la morfología de los catalizadores 

Pt/SBA-15. La longitud de las barras en promedio es de 1.677 µm. El tamaño 

promedio de las barras es de 1.589 µm. De manera general el promedio de las 

barras del Pt/SBA-15 no vario mucho en comparación con el SBA-15 puro. 

 

 

Figura 3.13 Morfología de las partículas del soporte Ti(10)-SBA-15. 

a) b) 
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b) Catalizadores de Pt/Ti-SBA-15 

De igual forma que los catalizadores anteriores las partículas conservan la 

morfología del soporte con formas de bastón o varillas de diferentes tamaños [49]. 

La Figura 3.15 presenta los catalizadores correspondientes en donde se observa 

que la morfología de la SBA-15 se mantuvo. En las micrografías es evidente la 

presencia de pequeñas perlas de TiO2 que se observan en la superficie del material 

en forma de segregados y se hacen más evidente con el aumento del óxido en la 

sílice [29]. Como se puede apreciar en los tres catalizadores el tamaño de los 

bastones va creciendo a medida que aumenta la carga de TiO2, lo cual ya se 

encuentra reportado en la literatura [50]. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.14 Micrografías de los catalizadores a) Pt(1.0)/SBA-15 y b) Pt(1.5)/SBA-15. 
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Después de realizar el análisis de la textura de los materiales, se realizó el estudio 

de dispersión elemental en la superficie empleando un detector de dispersión de 

rayos X (EDS), para confirmar la dispersión homogénea de TiO2 y Pt. En las Tablas 

3.5, 3.6 y 3.7 se muestran las cantidades relativas de los elementos contenidos tanto 

en los soportes como en los catalizadores sintetizados. 

 

 

Elemento SBA-15 Ti(10)-SBA-15 

 % masa % masa 

C 15.86 7.39 

O 45.19 46.51 

Si 38.95 28.59 

Ti  8.51 

Total: 100 100 

 

Tabla 3.5 Análisis elemental de los soportes 

b) a) 

c) 

Figura 3.15 Micrografías de los catalizadores a) Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15, b) Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 y c) 

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15. 
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3.5 Microscopia electrónica de transmisión (MET) 

3.5.1 MET de soportes 

Los materiales sintetizados fueron analizados mediante la técnica de 

caracterización MET en donde se obtuvieron diferentes micrografías. A lo largo de 

la dirección del eje del poro el soporte SBA-15 muestra una estructura hexagonal 

ordenada, mientras que las micrografías tomadas perpendicularmente al eje del 

poro se observan canales cilíndricos uniformes, paralelos entre sí, lo que demuestra 

la existencia de una estructura hexagonal 2D de simetría espacial de p6mm. En la 

Figura 3.16 se observa el material sintetizado y se confirma que es un material 

mesoporoso tipo SBA-15 [51-52]. 

 

Elemento Pt(0.5)/SBA-15 Pt(1)/SBA-15 Pt(1.5)/SBA-15 

 % masa % masa % masa 

C 10.41 10.24 10.12 

O 51.59 43.12 39.05 

Si 37.59 45.98 49.28 

Pt 0.41 0.66 1.55 

    

Total: 100 100 100 

Elemento Pt(1.5)/Ti(3)SBA-15 Pt(1.5)/Ti(5)SBA-15 Pt(1.5)/Ti(10)SBA-15 

 % masa % masa % masa 

C 15.18 12.10 12.11 

O 45.52 45.66 44.60 

Si 34.66 36.74 34.77 

Ti 3.12 4.01 7.23 

Pt 1.52 1.49 1.29 

Total: 100 100 100 

Tabla 3.6 Análisis elemental de los catalizadores Pt/SBA-15 

Tabla 3.7 Análisis elemental de los catalizadores Pt/Ti-SBA-15. 
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Para los soportes modificados con Ti solo se analizó el soporte con mayor contenido 

Ti(10)-SBA-15 el cual se muestra en la Figura 3.17 Esta técnica se realizó para 

averiguar la localización de las especies de TiO2 en la SBA-15. En las micrografías 

se observan partículas redondas de anatasa, algunas de ellas segregadas en SBA-

15 mientras que otras estaban claramente incrustadas en las matrices silíceas 

ordenadas.  Las muestras presentan canales y poros correspondientes a la SBA-15 

indicativos de una mesoestructura hexagonal 2D sin modificación incluso después 

de la carga de TiO2 [53]. 

 

Figura 3.17 Imágenes por MET del soporte Ti(10)-SBA-15. 

Figura 3.16 Imágenes por MET del SBA-15, a) a lo largo de la dirección del eje del poro y 

b) perpendicular al eje del poro. 
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3.5.2 MET de catalizadores 

Para los catalizadores de Pt/SBA-15 solo fue analizado el de mayor contenido 

Pt(1.5)/SBA-15 que se muestra en la Figura 3.18. Se observa claramente las 

matrices hexagonales ordenadas esto indica que la estructura de SBA-15 está bien 

conservada después de la incorporación del metal. En las micrografías se identificó 

el tamaño grande de cristales que ocasionan una baja homogeneidad de Pt en todo 

el material. Por lo anterior, se observan espacios amplios sin la presencia de 

partículas de Pt en la superficie [54]. Con estas imágenes se comprueba la 

intensidad de los picos que se detectaron en DRX. 

 

 

Figura 3.18 Imágenes por MET del catalizador Pt(1.5)/SBA-15. 

a) b) 

Figura 3.19 Imágenes por MET de los catalizadores, a) Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 y b) Pt(1.5)/Ti(5)-

SBA-15. 
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La Figura 3.19 muestra las micrografías de los catalizadores que contienen Pt y Ti 

las cuales presentan canales y poros con mesoestructura hexagonal 2D 

correspondientes a la SBA-15. De igual forma se observa partículas redondas y 

segregados de la fase anatasa en la superficie del material. En todos los materiales 

se evidenciaron tanto canales paralelos ordenados (SBA-15) como especies 

mesoporosos desordenados (relacionadas con la fase de TiO2). Estos resultados 

sugirieron que las fases de Titania podrían incorporarse dentro de la red 

mesoporosa [65].  

La Figura 3.20 muestra las micrografías de los catalizadores Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 

y Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15. Como en los materiales anteriores se observa canales y 

poros con mesoestructura hexagonal 2D correspondientes a la SBA-15. Por otro 

lado, se observa partículas redondas y segregados de Titania.  

 

Para obtener una mejor comprensión del estado de dispersión de Pt en los 

catalizadores, las muestras estudiadas preparadas se analizaron mediante STEM 

de campo oscuro anular de alto ángulo (HAADF-STEM). En esta técnica, se explora 

una sonda finamente enfocada de electrones de alta energía del microscopio 

electrónico de transmisión de exploración (STEM) a través de una muestra delgada 

para analizarla. Aunque la mayor parte del haz podría difractarse en ángulos 

pequeños, algunos podrían dispersarse a través de unos mucho más grandes, un 

componente anular recoge este haz difractado y lo utiliza para formar la llamada 

Figura 3.20 Imágenes por MET de los catalizadores, a) Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 y b) Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15. 

a) b) 
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imagen de contraste Z. Como la sección transversal para este tipo de dispersión 

depende del cuadrado del número atómico (Z) de los átomos analizados (es decir, 

Z2), las micrografías correspondientes podrían permitir la creación de perfiles de 

composición química en función del contraste de la imagen [66]. Por lo tanto, en las 

imágenes HAADF-STEM, los átomos más pesados (como los Pt) aparecen más 

brillantes que los más ligeros (como los de Ti o Si). Además, esa técnica se ha 

aplicado en el pasado para estudiar la dispersión de Pt impregnada en muestras de 

SBA-15 [67]. 

Algunas partículas de Pt se depositaron preferiblemente en la fase de Titania, 

aunque también se evidenciaron algunos cristales de Pt dentro del material 

mesoporoso SBA-15 (Figura 3.21 (a)). Se encontraron partículas de metal noble 

extremadamente pequeñas (~ 2 nm) sobre la fase de TiO2 (Figura 3.21 (b)) en total 

acuerdo con lo encontrado por XRD (Figura 3.10) donde esos pequeños cristales 

no se pudieron detectar. Sin embargo, también se encontraron grandes cristales 

cúbicos de platino (Figura 3.21) en muestras soportadas en catalizadores 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15. Esas partículas podrían resultar de la sinterización por la 

calcinación a 500 °C de partículas de metal noble depositadas originalmente en la 

superficie del soporte silíceo. Podrían ser propensos a la sinterización debido a su 

interacción débil con la superficie de SiO2 ordenada, según lo informado por otros 
[68]. 

 

 

50 nm 
10 nm 

Figura 3.21 Imágenes HAADF-STEM del catalizador Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15. 

a) b) 
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3.6 Actividad catalítica en la hidrodesoxigenación de guayacol 

La actividad catalítica de los materiales de Pt soportado en SBA-15 modificados con 

diferentes contenidos de (% en peso) Ti fue evaluada en la reacción de 

hidrodesoxigenación de guayacol a 215 °C y 400 psi, utilizando como disolvente n-

decano. 

Las vías de reacción son diferentes según los catalizadores y las condiciones de 

reacción empleadas. En general, hay dos vías de reacción, en la primera ruta ocurre 

una desmetilación (DME) de guayacol para producir catecol que posteriormente se 

desoxigena a fenol y en la segunda ruta ocurre una desmetoxilación (DMO) para 

formar directamente fenol. Posteriormente en la primera ruta ocurre una sustitución 

de un grupo metilo sobre el anillo aromático y se produce la ruptura de C―O entre 

el grupo hidroxilo y el anillo aromático por hidrogenólisis para producir tolueno. La 

segunda ruta tiene dos caminos: La hidrogenólisis (desoxigenación directa) hacia 

benceno y la hidrogenación (HYD) del anillo aromático que produce especies 

intermediarias para posteriormente formar ciclohexeno y ciclohexano [21,55,16]. 

 

Figura 3.22 Imágenes HAADF-STEM del catalizador Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15. 

100 nm 
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3.6.1 Conversión de catalizadores 

La Tabla 3.8 muestra las conversiones a las 4 h de reacción. Se observa que la 

conversión más alta la presentó el catalizador Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 con 89%, 

seguido de Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 con 78% y finalmente Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 con 

56%. En cuanto a los últimos catalizadores se observa que solo alcanzaron 25 y 7% 

de conversión siendo los más bajos. De acuerdo a este comportamiento de los 

materiales consideramos que para tener buenas conversiones es necesario 

combinar una concentración alta de TiO2 con una baja de Pt y viceversa. En la 

Figura 3.24 se observa mejor esta tendencia.                                                  

 

 

 

 

 

 

 

Catalizador Conversión (%) a 4 h 

Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 78 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 56 

Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 7 

Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 89 

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 25 

Tabla 3.8 Conversión de los catalizadores a las 4 h de reacción. 

Figura 3.23 Esquema propuesto para HDO de guayacol. 
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Los resultados analizados en conversión dan la pauta para afirmar que el área no 

es factor importante en este apartado ya que los catalizadores más altos en 

conversión presentan el área más baja que el resto. En cuanto a DRX los 

catalizadores más altos (Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 y Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15) no 

presentan picos característicos de Pt por consiguiente no fue posible el cálculo de 

tamaño de cristalito por medio de la ecuación de Scherrer se considera que fueron 

más homogéneos.  

 

3.6.2 Selectividad que presentan los catalizadores 

En la Tabla 3.9 se muestran las selectividades hacia productos para cada 

catalizador a las 4 h de reacción. En cada catalizador los productos variaron, pero 

de manera general predominan los siguientes: ciclohexano-benceno, tolueno, 

ciclohexanol, cresol y catecol. 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.24 Perfil de conversión de guayacol de catalizadores a 215°C y 450 psi. 
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Productos/Catalizador 
Pt(1.5)/Ti(3) 

SBA-15 

Pt(1.0)/Ti(5) 

SBA-15 

Pt(1.5)/Ti(5) 

SBA-15 

Pt(1.0)/Ti(10) 

SBA-15 

Pt(1.5)/Ti(10) 

SBA-15 

Ciclohexano-Benceno 17.11 10.06 0.35 20.34 1.66 

Ciclohexeno 0 0 0.38 0 0 

Tolueno 0.39 1.00 0.32 0 0.28 

Fenol 0 0 7.31 0 11.66 

Ciclohexanol 11.36 1.85 0 0 0 

Cresol 5.97 37.36 72.62 14.56 66.10 

Catecol 13.69 11.22 10.27 15.40 11.13 

Otros  27.35 18.39 4.35 49.70 4.97 

TOTAL: 100 100 100 100 100 

 

A continuación, se muestra dos gráficas de selectividad correspondiente a los 

catalizadores de conversión más alta. 

 

 

 

 

Tabla 3.9 Selectividades hacia productos para cada catalizador a las 4 h de reacción a 215°C y 450 psi. 

Figura 3.25 Gráfica de selectividad del catalizador Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 a 215°C y 450 psi. 
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Las selectividades que se obtuvieron indican que los catalizadores utilizaron ambas 

rutas de reacción mencionadas al principio del apartado. Para el catalizador con 

conversión más alta Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 (Figura 3.25) se inicia con la primera ruta 

ya que se nota la aparición del cresol y tolueno sin embargo, después de las dos 

horas y media de reacción desaparece el tolueno y el cresol comienza a disminuir y 

se hace evidente el aumento del ciclohexano-benceno el cual se orienta más hacia 

benceno. En esta última parte predomina la segunda ruta donde se lleva a cabo la 

hidrogenólisis (desoxigenación directa) hacia benceno. Para el catalizador 

Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 (Figura 3.26) se observan las dos rutas de reacción sin 

embargo, predomina la segunda ruta con la hidrogenación (HYD) del anillo 

aromático que produce especies intermediarias como el ciclohexanol para formar 

ciclohexano.   

 

3.6.3 % HDO de productos para cada catalizador 

La metodología para calcular el % HDO de guayacol con los diferentes catalizadores 

se describe en el Apéndice A. Para determinar el porcentaje de desoxigenación de 

guayacol con los catalizadores correspondientes, se divide la sumatoria de 

Figura 3.26 Gráfica de selectividad del catalizador Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 a 215°C y 450 psi. 
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productos sin oxígeno (benceno-ciclohexano, ciclohexeno, o-xileno y tolueno) sobre 

la sumatoria de productos totales más el reactivo, el resultado obtenido se multiplica 

por 100.  

En la Tabla 3.10 se muestran los porcentajes de HDO para cada catalizador. Se 

puede observar que los catalizadores que mayor porcentaje de HDO obtuvieron son 

aquellos que presentan las conversiones más altas e incluso en el mismo orden, 

esta información se confirma con la tabla de selectividades (Tabla 3.9) donde se 

muestra la cantidad de producto presente para cada catalizador. 

 

 

Catalizadores % HDO 

Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 34 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 29 

Pt(1.5)/Ti(5)-SBA-15 5 

Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 44 

Pt(1.5)/Ti(10)-SBA-15 6 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabla 3.10 % HDO para cada catalizador. 
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CONCLUSIONES 

Se sintetizaron los soportes a base de SBA-15 modificado con diferentes contenidos 

de Ti (3, 5 y 10% peso). Estos materiales se impregnaron con los porcentajes de Pt 

1.0 y 1.5% peso, en ambos materiales se presentaron estructuras hexagonales 2D 

con partículas en forma de bastón y varillas que son características de materiales 

mesoporosos tipo SBA-15. 

En las técnicas de caracterización realizadas se encontró que en fisisorción de 

nitrógeno la SBA-15 presentó área de 800 m²/g que disminuía progresivamente al 

aumentar el contenido de Ti en los compuestos, esta incorporación afectó 

propiedades texturales (SBET, Vp y Dp) debido a los segregados de TiO2 que se 

formaron en la superficie. Para DRX se encontraron señales, una amplia identificada 

(rango de 15-35°) para materiales tipo SBA-15 y otras a la fase anatasa que 

aumentaron su intensidad con el contenido de Ti. Los sólidos impregnados de Pt 

mostraron señales de platino metálico cúbico centrado en la cara. De acuerdo con 

la fórmula de Scherrer y mediante el uso de la reflexión de Pt (111) más intensa, se 

estimó el tamaño de cristal correspondiente para los sólidos que va de 10 a 22 nm. 

En FT-IR los resultados obtenidos confirman la presencia de las interacciones 

características del material mesoporoso tipo SBA-15. Al incorporar Ti en la sílice 

mesoporosa SBA-15 las bandas siguen presentes (por lo cual estos grupos 

funcionales persisten), pero como es de esperarse la intensidad de las mismas va 

en aumento conforme se incrementa la proporción de Ti.  

En MEB la morfología de SBA-15 exhibió formas de bastón o varillas, así como 

también partículas amorfas. Para materiales modificados con Ti no se mostraron 

diferencias significativas en la morfología del SBA-15 e incluso después de 

impregnar Pt. 

En MET se exhibió la estructura mesoporosa altamente ordenada del SBA-15 en 

forma hexagonal con poros de alrededor de 6 nm. Además, se observó claramente 

una estructura bien ordenada constituida por canales uniformes a lo largo del eje de 

los poros. Con respecto a los sólidos SBA-15 a diversas concentraciones de Ti, se 

observaron partículas redondas de titania anatasa, algunas de ellas segregadas de 

SBA-15 mientras que otras estaban claramente incrustadas en las matrices silíceas 
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ordenadas. También se encontraron grandes cristales cúbicos de platino en 

muestras soportadas en SBA-15 que contienen Ti. Esas partículas podrían resultar 

de la sinterización bajo calcinación a 500 °C de partículas de metal noble 

depositadas originalmente en la superficie externa del soporte silíceo. 

En la reacción de hidrodesoxigenación de guayacol se evaluaron los catalizadores 

sintetizados. Los resultados obtenidos indican que Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15 presentó 

la mayor conversión seguido de los catalizadores Pt(1.5)/Ti(3)-SBA-15 y 

Pt(1.0)/Ti(5)-SBA-15 indicando de esta manera que para tener buenas conversiones 

es necesario combinar una concentración alta de TiO2 con una baja de Pt. 

De acuerdo a los resultados de reacción podemos concluir que las propiedades 

texturales específicamente el área no fue un factor determinante en la reacción de 

HDO.   
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APÉNDICES 
 

APÉNDICE A. Cálculo del % HDO de guayacol 

Para determinar el porcentaje de hidrodesoxigenación de guayacol con los 

catalizadores correspondientes a cualquier tiempo de reacción, se divide la 

sumatoria de productos sin oxígeno (ciclohexano-benceno, ciclohexeno, tolueno y 

o-xileno) sobre la sumatoria de productos totales más el reactivo, posteriormente el 

resultado se multiplica por 100. En la Tabla 5.1 se muestran las áreas obtenidas del 

cromatógrafo a 4 horas de reacción para determinar el porcentaje de 

desoxigenación de guayacol con el catalizador Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15. 

%𝐻𝐷𝑂 =
∑(Á𝑟𝑒𝑎 𝑑𝑒 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠 sin 𝑜𝑥í𝑔𝑒𝑛𝑜)

∑(Á𝑟𝑒𝑎 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑑𝑒 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠) + 𝑟𝑒𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜
 𝑥 100 

 

%𝐻𝐷𝑂 =
∑(207.27 + 11.22 + 39.77 + 96.43)

1,653.29
 𝑥 100 = 21.45 

 

 

Productos Áreas 

Etanol 10.92 

Tetrahidrofurano 20.22 

Ciclohexano-Benceno 207.27 

p-xileno 11.22 

m-xileno 39.77 

o-xileno 96.43 

Cresol 442.27 

Catecol 243.39 

Creosol 4.57 

Productos sin identificar 572.56 

Guayacol 4.67 

∑(Á𝒓𝒆𝒂𝒔 𝒅𝒆 𝒑𝒓𝒐𝒅𝒖𝒄𝒕𝒐𝒔)

+ 𝒓𝒆𝒂𝒄𝒕𝒊𝒗𝒐 

1,653.29 

 

Tabla 5.1 Área de productos y reactivo para determinar el % HDO de guayacol 

a 4 horas de reacción con el catalizador Pt(1.0)/Ti(10)-SBA-15. 
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