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RESUMEN 

El Pd es uno metales nobles el cual posee propiedades catalíticas lo que lo hacen un 

buen catalizador a la hora de degradar compuestos tóxicos presentes en las aguas 

residuales (AR´s) tales como el fenol, siendo este compuesto aromático resistente a la 

eliminación por tratamientos convencionales. Por lo que en los último años, el área de la 

catálisis ha recibido un gran interés de estudio para investigar y desarrollar tratamientos 

y/o procesos que permitan que las aguas residuales puedan regresar a los caudales sin 

perjudicar la vida de los seres vivos. En este proyecto se elaboraron catalizadores de Pd 

soportados en SBA-15 para la Oxidación Catalítica Vía Húmeda (OCVH) del Fenol a una 

temperatura de 160 ℃ y una presión de 10 𝑏𝑎𝑟 en una solución de 500 ppm. El soporte 

SBA-15 se sintetizo por el Sol-gel modificado y por el método de impregnación a volumen 

de poro se agregaron las cargas de Pd (0.5 %, 1.5 %, 3%). Los catalizadores fueron 

caracterizados mediante técnicas como la Fisisorción de N2, Difracción de rayos X 

(DRX´s), Microscopia electrónica de barrido y la Microscopia electrónica de transmisión 

de alta resolución. La actividad catalítica optima se obtuvó con el catalizador 

𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  obteniendo un rendimiento del 64 % a los 180 minutos. La actividad 

catalítica se atribuye al tamaño de las partículas del 𝑃𝑑𝑂 en el catalizador obtenidas 

mediante los tratamientos hidrotérmicos durante la síntesis de los materiales, dicho 

tamaño de partícula fue de 11.7 nm. 
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INTRODUCCIÓN 

 

En la actualidad, las investigaciones que se han desarrollado en el área ambiental 

han dado importancia a la eliminación de componentes orgánicos tóxicos, los cuales 

están presentes en los diferentes efluentes líquidos tanto domésticos como 

industriales, algunos de los compuestos que se encuentran están los compuestos 

nitrogenados, fenólicos y clorofenólicos, y los ácidos carboxílicos, los cuales no se 

alcanzan a degradar por métodos convencionales y por la biodegradación resultan 

resistentes. Están desarrollándose catalizadores con el propósito de utilizarlos en 

los tratamientos de los efluentes líquidos para lograr degradar en su totalidad los 

compuestos orgánicos, como lo es el fenol, con el objetivo de disminuir los costos 

elevados de operación, y que no formen subproductos perjudiciales para el ser 

humano. Una de las técnicas con mayor impacto en el tratamiento de efluentes es 

la Oxidación Catalítica Vía Húmeda (OCVH), por lo que el reto es la obtención de 

catalizadores resistentes a la desactivación y a la lixiviación en efluentes 

industriales. 

En este trabajo de investigación se enfocó en la síntesis del material mesoporoso 

ordenado tipo SBA-15, impregnado con Pd variando las concentraciones de las 

cargas metálicas. La síntesis del soporte se realizó por el método Sol-gel modificado 

y la adición del Pd por impregnación a volumen de poro. Los catalizadores fueron 

evaluados en la Oxidación Catalítica Vía Húmeda (OCVH) del fenol. Se realizo la 

caracterización textural, estructural y morfológica por las técnicas de análisis como 

la Fisisorción de nitrógeno (N2), Difracción de rayos X (DRX´s), Microscopia 
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electrónica de barrido y la Microscopia electrónica de transmisión de alta resolución 

(HR-TEM por sus siglas en inglés); para poder conocer el potencial de los 

materiales. Se evaluaron en un reactor tipo Parr. La identificación de los 

intermediaros durante la reacción, se analizaron por medio del Cromatógrafo de 

gases. 
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CAPÍTULO I. GENERALIDADES 

 

1.1. Material mesoporoso tipo SBA-15 

El descubrimiento de los materiales que poseen tamaños de poros bien definidos y 

altas áreas superficiales ha promovido un novedoso impulso con grandes 

posibilidades para la industria farmacéutica o la química fina, relacionando los 

estudios con la catálisis y la adsorción. De acuerdo con la IUPAC, los materiales 

porosos se dividen en tres categorías: los microporos tienen un ancho de poro 

inferior a 2 nm; los mesoporos tienen un ancho de poro entre 2-50 nm; y los 

macroporos tienen un ancho de poro mayor a 50 nm (Wang and Yang, 2004). 

Las sílices mesoestructuradas han representado una excelente opción como 

soportes de catalizadores homogéneos, debido a su alta área superficial (>

800 𝑚2 𝑔⁄ ) y estabilidad hidrotérmica. Estos materiales al estar constituido 

principalmente de oxígeno y silicio no presentan ningún tipo de actividad química, 

por lo que la impregnación vía húmeda es una efectiva opción para proveer a los 

sólidos de esta actividad. Por medio de esta técnica se realiza la incorporación sobre 

la superficie tanto interna como externa de los mesoporos las especies activas. 

La familia de los materiales mesoporosos SBA (siglas denominadas de la 

universidad de procedencia, Santa Bárbara Amorphous) utiliza copolímeros como 

agentes directores de estructura bajo condiciones fuertemente ácidas. La sílice 

SBA-15 (𝑝6𝑚𝑚) comparte un arreglo equivalente a la MCM-41, presenta una 

estructura periódica en arreglo hexagonal bidimensional, de poros cilíndricos rectos 

y de tamaño uniforme. Durante la síntesis de los soportes SBA-15 se utiliza un 
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copolímero tribloque como principal director de estructura en un ambiente 

fuertemente acido, por lo tanto, se obtienen materiales cuyos tamaños de poros son 

superiores en comparación a los M41S, además de poseer estabilidades 

hidrotérmicas y térmicas mayores con respecto a la MCM-41, esto se debe a que 

poseen un mayor espesor de pared del poro (Beck et al., 1992; Ryoo et al., 1996; Yang et 

al., 1998; Zhao, Huo, et al., 1998; Evans and Tissot, 2003; Tüysüz and Schüth, 2012). 

Uno de los problemas existentes en los materiales SBA, está relacionado con los 

ambientes fuertemente ácidos que se requieren para un proceso de síntesis, 

dificultando que los heteroátomos se incorporen en la estructura mesoporosa de la 

sílice. En las condiciones fuertemente ácidas, los metales presentes están en forma 

catiónica en parte de la proporcionada especie oxigenada, esto provoca que no 

pueda introducirse en las paredes mesoporosas los heteroátomos en cantidades 

suficientes a través del proceso de condensación con especie de silicio. 

Chaudary et al, publicaron una visión general de las características generales de los 

materiales SBA-15, entre los que destacan su elevada superficie específica, el 

grosor de sus paredes en la estructura y los poros de forma cilíndrica en todo el 

arreglo de la sílice mesoporoso (Zhao et al., 2000; Chaudhary and Sharma, 2017). El SBA-

15 se obtiene mediante un proceso de síntesis en el cual el módulo cooperativo de 

autoensamblaje el cual participa el copolímero tribloque no iónico estable en 

componentes de óxido de etileno y óxido de propileno (𝐸𝑂20𝑃𝑂70𝐸𝑂20) que actúa 

como el agente director de estructura, comercialmente popular como Pluronic 123 

y como fuente de sílice el TEOS (Trong On et al., 2003; Fuertes, 2004; Ulrich et al., 2010). 
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Durante el proceso de sintetizado se utiliza el Pluronic 123 como un director en la 

ordenación, se forman microporos perpendiculares al canal hexagonal, que 

incorporan en las paredes de silicato mediante el proceso de síntesis. Aunque el 

SBA-15 es semejante en estructura al MCM-41, se diferencian algunas 

características transcendentales entre las dos familias: 

• El SBA-15 posee una elevada estabilidad térmica e hidrotérmica otorgada 

por el grosor de la pared que es superior que el MCM-41. 

• La dimensión de los poros puede incrementarse hasta los 30 nm, siendo 

muy superior a los materiales MCM-41. 

• La diferencia importante en este par de materiales estructurados reside en 

la formación de microporos que relacionan los canales mesoporosos en 

ambos de forma arbitraria en el silicato SBA-15. 

 

Figura 1. Esquema de distribución de los microporos y mesoporos en un material 
estructurado tipo SBA-15 (Mata, 2007). 
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Las dimensiones de los microporos y mesoporos son variadas, depende del manejo 

de la temperatura con la cual se trabaje en la síntesis. Los microporos en las 

paredes de los mesoporos del silicato se forman a partir de la cadena más hidrofilia 

del EO del copolímero, se abre trayectoria en la pared del SBA-15 durante el 

proceso de síntesis y esto provoca la porosidad en el proceso de calcinamiento (Fan 

et al., 2001, 2005; Galarneau et al., 2003; Benamor et al., 2012). Y es este sistema de 

porosidad dual lo que le permite al material SBA-15 ser una perfecta elección para 

formar parte de los soportes de los catalizadores en las aplicaciones de adsorción 

y en la catálisis.  

1.2. Nanopartículas de Pd 

Las nanopartículas (NP´s) han despertado un gran interés científico debido a sus 

propiedades químicas y físicas que presentan al encontrarse en dimensiones 

nanométricas, y sus diversos campos de aplicación. Estas propiedades pueden 

depender del tamaño y del tipo de estructura cristalina.  

Un importante campo de aplicación de las NP´s se encuentra en el área de la 

catálisis heterogénea. Un importante campo de estudio es la aplicación de las NP´s 

en la nanocatálisis. Es por eso por lo que esta área de la química ha tomado una 

gran importancia a partir del tamaño y de la alta relación superficie–volumen. La 

catálisis de nanopartículas metálicas es un área en expansión entre la interfaz de la 

catálisis homogénea y la catálisis heterogénea. Sus aplicaciones van desde la 

síntesis de los productos químicos orgánicos finos, tecnología de celdas de 

combustible y problemas ambientales, son de suma importancia (Astruc, Lu and 

Aranzaes, 2005). 
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Las nanopartículas metálicas son materiales importantes en diferentes campos de 

estudio de la nanociencia y la nanotecnología, como aplicaciones en la medicina, la 

biomedicina, y farmacéutica. Por lo que la producción de partículas en escalas 

nanométricas ha sido de gran importancia (Nasrollahzadeh, Shafiei and Nezafat, 

2021). 

El Pd es uno de los metales nobles que, debido a sus propiedades catalíticas, ha 

sido motivo de investigación en reacciones catalíticas tales como las reacciones de 

hidrogenación y oxidación de algunos compuestos, entre algunos otros. Cabe 

mencionar que el Pd desempaña un buen papel como catalizador. 

Las NP´s de Pd se anclaron por primera vez en biopolímero modificado como 

catalizador eficiente para la mejora de biocombustible. El catalizador de Pd se 

preparó mediante la deposición directa de nanopartículas metálicas sobre celulosa 

modificada, exhibiendo una excelente actividad catalítica y selectividad en la 

hidrodesoxigenación de vainillina (un compuesto modelo típico de lignina) a 2-

metoxi-4-metilfenol bajo presión atmosférica de hidrógeno en agua pura sin ningún 

otro tipo de aditivo en condiciones suaves (Li, Zhang and Cai, 2018). 

El tamaño de las NP´s de Pd es uno de los factores importantes para la 

determinación de la actividad catalítica de los catalizadores. Por lo tanto, se han 

intentado varios enfoques para la minimización de las nanopartículas de Pd. Se han 

sintetizado catalizadores de 𝑃𝑑 𝑁𝐻2 − 𝐾𝐼𝐸 − 6⁄  intentando aumentar la actividad 

catalítica de los catalizadores controlando solo el tiempo de agitación y los tipos de 

precursores de Pd que son soluciones novedosas y muy interesantes para ir más 

allá de la limitación de la cinética actual. Por lo que el catalizador obtuvó una mayor 
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actividad catalítica en la deshidrogenación del ácido fórmico sin aditivos a 

temperatura ambiente (Jin et al., 2018). 

Las nanopartículas de oro, plata y paladio han sido ampliamente estudiadas para el 

tratamiento de AR´s. El paladio impregnado con nanopartículas de oro se ha 

utilizado para destruir el tricloetano (TCE) de las aguas subterráneas (Bethi et al., 

2016). El catalizador de Pd impregnado con nanopartículas de oro mostro un 

rendimiento de 2200 veces mejor que el catalizador de Pd solo, según lo informado 

por Tobiszewski (Bethi et al., 2016). 

1.3. Fenol: propiedades físicas y químicas 

El ácido fenico o hidroxibenceno (1, 3, 5 − 𝑐𝑖𝑐𝑙𝑜ℎ𝑒𝑥𝑎𝑡𝑟𝑖𝑒𝑛𝑜𝑙) mejor conocido como 

fenol, cuya formula condesada es 𝐶6𝐻5𝑂𝐻 es uno compuestos aromáticos. 

Descubierto por el científico Runge en 1834. Su estructura molecular está 

constituida por un conjunto de fenilo (−𝐶6𝐻5) unido a un grupo hidroxilo (−𝑂𝐻). El 

fenol es un alcohol.  Puede sintetizarse mediante la oxidación del benceno. Es muy 

utilizado en la industria química, farmacéutica, y clínica como un potente fungicida, 

bactericida, antiséptico y también desinfectante, también para producir 

agroquímicos, policarbonatos, en el proceso de fabricación de ácido acetilsalicílico 

y en preparaciones medicas como enjuagues bucales y pastillas para la garganta 

(Fenol, no date). 
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La Agencia para Sustancias Tóxicas y el Registro de Enfermedades de EE. UU 

(ATSDR, por sus siglas en inglés), describe al fenol como un compuesto sólido de 

incoloro a blanco en su forma pura con un olor dulce alquitranado. En su preparación 

comercial es un líquido que se evapora más lentamente que el agua (Agencia para 

Sustancias Tóxicas y el Registro de Enfermedades, 2008). 

Algunas de las propiedades químicas y físicas de la molécula sonda (fenol), se 

exponen en la siguiente tabla. 

Tabla 1. Propiedades físicas y químicas del fenol. 

Formula 𝐶6𝐻5𝑂𝐻 

Peso molecular (𝒈 ∙ 𝒎𝒐𝒍−𝟏) 94.11 

Temperatura de fusión (℃) 40.9 

Temperatura de ebullición (℃) 181.75 

 

Figura 2. Estructura química del fenol (Características de los Fenoles -【Clasificación y 

Aplicaciones】, no date). 
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Densidad (𝟐𝟎 ℃) 1.0545 

Presión de vapor (𝟐𝟎 ℃) 0.357 mmHg 

Concentración de saturación de aire (𝟐𝟎 ℃) 0.77 𝑔 ∙ 𝑚𝑜𝑙−3 

Constante de acidez en el agua (𝟐𝟎 ℃) 1.28𝑥10−10 

𝒑𝑲𝒂  9.89 

Punto de inflamación 80 ℃ 

Límite de explosividad 1.3 – 9.5 % 

Umbral del olor 0.18 𝑚𝑔 ∙ 𝑚−3 (0.046 ppm) 

Solubilidad en agua 9.3 𝑔 100⁄  mL 𝐻2𝑂 

Limites inflamables en aire (% vol) 1.7 (Bajo) 

8.6 (Alto) 

Temperatura de auto ignición (℃) 715 

Fuente: IPCS, 1994 (Becking and Chen, 2013). 

Los compuestos que se producen en las industrias farmacéuticas, específicamente 

durante la fabricación del ácido acetilsalicílico, popularmente conocida como 

aspirina, y durante la elaboración de las resinas fenólicas, son las principales 

fuentes de contaminación. El fenol se utiliza en la elaboración de antisépticos para 

combatir las dificultades causadas en la piel por el acné; y también como 

desinfectante para combatir y eliminar bacterias y hongos. 

Derivado de la descomposición de material orgánica proveniente de los procesos 

naturales y de la contaminación ambiental, estas sustancias están presentes en las 

aguas superficiales. 
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El fenol es un compuesto se rápidamente se absorbe por la inhalación de vapor, por 

estar con contacto con la piel y por la ingesta accidental; la sustancia alcanza la 

evaporación a 20°𝐶, dando lugar a una concentración que resulta nociva en el 

ambiente. 

Si la duración de la exposición a la sustancia es corta, el vapor resulta ser corrosivo 

al contacto con la vista, el tracto respiratorio y con la piel, causando significativas 

quemaduras. Al sistema nervioso central, el corazón y el riñón sufren alteraciones 

por inhalación, provocando alteraciones cardiacas, fallos respiratorios, convulsiones 

estados de coma, colapsos e incluida la muerte. 

1.4. Contaminantes de aguas residuales y tratamientos 

El acceso al agua potable es un derecho fundamental de los seres humanos. A 

pesar de esto, la mayoría de los contaminantes del agua son generados por la 

actividad antropogénica, aunque los contaminantes también pueden tener su origen 

fuentes naturales (erupciones volcánicas o evaporación) (Water Conservation and 

Wastewater Treatment in BRICS Nations: Technologies ... - Google Libros, no date).  

Las aguas residuales (AR´s) acarrean grandes problemas que son más importantes 

y delicadas de que aparentan, las aguas contaminantes forman el 100 % de la 

mezcla de las aguas residuales. Esta mezcla de aguas podría estar formadas por 

aguas de fregado o fecales, así como aguas contaminadas con desechos químicos 

tóxicos provenientes de muchas industrias. Las AR´s no pueden ser desechadas 

vertiéndolas en los lagos o demás efluentes de las aguas naturales sin un previo 

tratamiento, esto por razones de salubridad publica y además por aspectos estéticos 
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a cielo abierto.  El velar por el cuidado del medio ambiente es parte del deber y 

obligación, así como también el evitar que las AR´s ocasionen una pérdida 

irreparable de todo lo que nos rodea, de nuestro entorno natural, y por consecuente 

llegar a ser perjudicial para los seres vivos. Las AR´s contienen químicos orgánicos 

e inorgánicos. El principal aspecto contaminante deriva de los productos orgánicos. 

Es gracias a los procesos de degradación en el medio biológico, que los bajos 

niveles de oxígeno es uno de los indicadores de la presencia de estos compuestos 

orgánicos en las AR´s. 

La degradación efectiva de las AR´s industriales es muy urgente con el rápido 

desarrollo de la ingeniería química. Las AR´s fenólicas contienen tipos de 

componentes tóxicos tales como el fenol, clorofenol, nitrofenol y sus derivados, los 

cuales existen frecuentemente las industrias químicas y son muy dañinos para el 

ser humano y la naturaleza (C. Liu et al., 2007; Guo et al., 2010; Diaz de Tuesta et al., 2017; 

Zhang et al., 2017; Pan et al., 2020; Jiang et al., 2022). 

Es de vital importancia destacar que las industrias propician a la generación de 

contaminación debido a las actividades que desarrollan. Las grandes refinerías son 

una de las industrias que más AR´s generan. Las AR´s generadas por las refinerías 

están constituidas en su mayoría por amoniacos, fenoles, los sulfuros y aceites 

(Aguas residuales industriales características - Grupo Vento BLOG, no date). Por lo tanto, para 

que estas aguas puedan volverse lo más sanitariamente posible y se puedan usar 

para el uso de consumo como aguas potables, es necesario realizarles un 

tratamiento eficiente e intenso para lograr eliminar la mayor cantidad de 
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contaminantes. De lo contrario, si no se les realiza un tratamiento adecuado, pueden 

llegar a ser toxicas y perjudicial para el ser humano. 

El fenol es un compuesto químico que se usa para la fabricación de plástico, así 

como para desinfectantes en productos de limpieza y en productos de consumo 

como: enjuague bucal, lociones antisépticas y pastillas para la garganta. La 

degradación del fenol en el aire puede tardar 1 o 2 días; en el agua puede 

permanecer hasta una semana o más; y en el suelo puede ser degradado por 

bacterias o microorganismos, aunque es probable que el fenol en el suelo pueda 

moverse a las aguas subterráneas (Agencia para Sustancias Tóxicas y el Registro 

de Enfermedades, 2008). 

Los fenoles y fenoles halogenados se encuentran entre las sustancias tóxicas 

presentes en las aguas residuales de diversas industrias como la siderúrgica, 

coquización de conversión de carbón, farmacéutica, pesticidas, plásticos, minería, 

petroquímica y refinación de petróleo (Nanotecnología en las Ciencias de la Vida | Casa de la 

serie de libros, no date; Malakootian, Nasiri and Heidari, 2020). Las industrias químicas, 

farmacéuticas, papeleras, etc. desechan AR´s en las cuales las proporciones del 

fenol oscila en un intervalo de 35-400 mg/L, se han dado casos donde las industrias 

producen cerca un  14 𝑚3 𝑑⁄  de AR´s en donde la concentración del fenol es 

aproximadamente de 300-600 mg/L, estos casos extremos se han dado en algunas 

refinerías mexicanas (Hamad et al., 2022). Por lo que resulta ser insuficiente el uso de 

los métodos biológicos debido a las altas concentraciones durante el proceso de las 

AR´s por la inhibición de los microorganismos (Buitrón, Moreno and Moreno-
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Andrade, 2007). Es por ello por lo que existen investigaciones en desarrollo para el 

tratamiento de este tipo de efluentes líquidos. 

La EPA (Agencia de Protección Ambiental de EE. UU, por sus siglas en inglés) 

considero el límite permisible de fenol en las AR´s de 1 𝑚𝑔 𝐿⁄  y en las aguas 

potables de 0.001 𝑚𝑔 𝐿⁄ . El fenol resulta ser cancerígeno para los seres humanos 

en concentraciones muy bajas en las aguas, para los peces resulta toxico en el 

rango de 1-2 ppm y de 10-100 ppm resulta ser toxico para la mayoría de los 

organismos acuáticos (Firoozi et al., 2023).  

Según la norma NOM-14-CONAGUA-2003 Requisitos para la recarga artificial de 

Acuíferos con Aguas residuales Tratadas, el nivel máximo de concentración de 

contaminantes no regulados por la norma para los compuestos químicos orgánicos, 

en el caso de los fenoles o compuestos fenólicos debe ser de 0.3 mg/L (CONAGUA, 

2008). 

Dado que las concentraciones del fenol en las AR´s de algunas industrias son 

mucho más altas que los limites antes mencionados (Wastewater Treatment by Reverse 

Osmosis Process - Mudhar Al-Obaidi, Chakib Kara-Zaitri, I. M. Mujtaba - Google Libros, no date), se 

requieren técnicas de tratamiento eficientes para la eliminación de fenol de las 

aguas residuales industriales. 

El tratamiento de aguas residuales también conocido como proceso de depuración, 

es un sistema de procesos utilizados para remover contaminantes del agua. El agua 

usada se descontamina a través de medios naturales, pero este medio de 

descontaminación requiere demasiado tiempo; en una planta de procesamiento de 
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aguas se acelera el proceso de tratamiento. Así podemos reutilizar el agua en 

distintas actividades como la agricultura, la industria y la recreación. 

 

Figura 3. Aguas residuales sin tratamiento previo vertidas en efluentes líquidos 
(El proceso de tratamiento de aguas residuales y eliminación de contaminantes emergentes | 

iAgua, 2022). 

 

Al remover los contaminantes estamos, disminuyendo las posibilidades del ataque 

de muchas bacterias y de productos químicos. Existen varios niveles de defensa: 

• Pretratamiento: es esencialmente un proceso físico; es la primera etapa de 

descontaminación donde se eliminan objetos de las AR´s haciendo uso de 

rejas (desechos sólidos, etc.) y desalentadores (pedazos de piedra, arenilla 

o similares). 

• Tratamiento primario: los procesos físicos o fisicoquímicos pueden ser parte 

de este primer tratamiento; se lleva a cabo en estanque de sedimentos para 
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eliminar la mayor cantidad de los contaminantes y removerlos como fango 

del fondo de los estanques. Este residuo fangoso puede ser llevado para 

realizarle algún tratamiento y ser utilizado como abono. 

• Tratamiento secundario: es principalmente un proceso biológico; durante 

este paso del tratamiento para eliminar la parte restante de los contaminantes 

que no se removieron durante la primera etapa, se utilizan bacterias 

benéficas. Para favorecer el incremento de las bacterias, se incorpora 

oxigeno o aire al agua.  

• Tratamiento avanzado: posterior a los procesos anteriores, logrando la 

eliminación de los contaminantes de las AR´s en un 85 %, solo resta la 

eliminación del fosforo y el amoniaco proveniente de los escurrimientos 

agrícolas, de desechos humanos y del uso de detergentes que son nutrientes 

para el desarrollo de algas y lirios (flora acuática). Estos son eliminados por 

medio de la filtración a través de materiales granulares (como la arena o el 

carbón) de diversos tipos y tamaños y por medio de la desinfección en la que 

se utilizan productos químicos como el cloro, donde también la luz solar 

desinfecta el agua de forma natural, por lo que se pueden utilizar luces 

especiales que emitan luz ultravioleta (INTERAPAS, 2017).  

La corrosividad cutánea y la facilidad con la que se absorbe en la piel y las mucosas, 

son algunos de los efetos causados por la toxicidad del fenol en el hombre. La 

toxicidad afecta directamente a una gran cantidad de órganos y tejidos, solo por 

mencionar algunos se encuentra el sistema genito-urinario, los pulmones, el hígado 
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y los riñones. Además de provocar un cuadro por fallo hepático y renal, y causar la 

formación de edemas pulmonares y cerebrales (Camacho Campos, 2009). 

Los compuestos fenólicos presentes en el agua potable pueden llegar a causar daño 

gastrointestinal grave, quemaduras en la piel, temblores musculares, intoxicación 

sistémica y la muerte (Firoozi et al., 2023). 

Además de este tratamiento convencional de las AR´s, existen otro tipos de 

tratamientos que son considerados y/o utilizados para efluentes de aguas con 

concentraciones más elevadas de compuestos químicos que no pueden ser 

eliminados de forma biológica. Este tipo de tratamientos se les conoce como 

Procesos Avanzados de Oxidación (PAO´s), entre lo que desatacan la Oxidación 

Vía Húmeda (OVH) y la Oxidación Catalítica Vía Húmeda (OCVH). 

Estudios recientes sobre el tratamiento de las AR´s mediante el uso de las 

nanotecnologías han informado muchos nanomateriales que incluyen 

semiconductores, nanoarcillas, nanocatalizadores, nanoclusters, nanovarillas 

nanocompuestos (Bethi et al., 2016). 

Debido a que los tratamientos convencionales para el tratado de las AR´s no logran 

eliminar el fenol, se necesitan de métodos híbridos que nos permitan eliminar o 

reducir las concentraciones de los compuestos tóxicos presentes en las aguas 

(Firoozi et al., 2023). 

1.5. Procesos avanzados de oxidación (PAO´S) 

Los Procesos Avanzados de oxidación (PAO´s) han sido de interés en los últimos 

años, debido a las investigaciones y desarrollo de tecnologías aplicadas a los 
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tratamientos de aguas residuales por sus interesantes aspectos técnicos y 

ambientales. Estos PAO´s se han desarrollado con el objetivo de generar 

alternativas más eficientes a los tratamientos convencionales para el tratado de las 

AR´s, y lograr la oxidación de la mayor variedad de contaminantes orgánicos (De 

Torres-Socías et al., 2013). Algunos de los procesos que integran este grupo se 

encuentran la cavitación, la oxidación fotocalitica, Fenton, ozonización, entre otros, 

los cuales han sido utilizados con éxito para degradar contaminantes orgánicos a 

escala en los laboratorios. 

Los PAO´s homogéneos y heterogéneos se han estudiado para las áreas de los 

tratamientos de las aguas residuales. La luz visible o ultravioleta (UV), oxidantes 

(O2, H2O2, O3) y los catalizadores, son necesarios para la activación de los PAO´s. 

Durante este procesos de activación, los PAO´s generan reactivos de radicales (∙

𝑂𝐻), los cuales son una de las características a este grupo de procesos y son los 

responsables de degradar los contaminantes en las aguas residuales al atacar las 

moléculas orgánicas en forma rápida y no selectiva (Francisco and Andrade, 2014; 

Bethi et al., 2016). 

Los PAO´s pueden clasificarse en fotoquímicas y no fotoquímicas. La siguiente tabla 

muestra una lista de algunas técnicas. 

Tabla 2. Clasificación de los PAO´s utilizadas en el tratamiento de las AR´s. 

Técnicas no fotoquímicas de 

oxidación 

Técnicas fotoquímicas de oxidación 

Ozonización en medio alcalino, 𝑶𝟑 𝑶𝑯−⁄  Peróxido de hidrogeno /𝑈𝑉 
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Ozonización con 𝑯𝟐𝑶𝟐, 𝑶𝟑 𝑯𝟐𝑶𝟐⁄  Ozono /𝑈𝑉 

Reacciones Fenton, 𝑯𝟐𝑶𝟐 𝑭𝒆+𝟐⁄  Fotocatálisis de agua en el UV de 

vacío 

Oxidación electroquímica Foto-Fenton 

Oxidación en agua subcrítica y 

supercrítica 

 

Radiólisis con aplicación de haces de 

electrones 

 

Plasma no térmico  

Fuente: (Francisco and Andrade, 2014). 

 

Los PAO´s con alternativas potenciales para el tratamiento terciario de los efluentes 

de AR´s son la ozonización, Foto-Fenton, la radiación de ozono /UV y Fenton. La 

ozonización es uno de los métodos eficaces entre los PAO´s existentes, utilizado 

para eliminar el color de las AR´s, segmentando los enlaces insaturados en restos 

aromáticos presentes en cromóforos de colorantes, sustancias húmicas y algunos 

otros compuestos. Actualmente, los investigadores han realizado una importante 

énfasis en los estudios recientes para la combinación de los PAO´s y los procesos 

bilógicos para el tratado de las AR´s (Oller, Malato and Sánchez-Pérez, 2011; 

Sivagami, Sakthivel and Nambi, 2018). 

En los últimos tiempos, se han utilizado varios métodos para la eliminación del fenol 

del agua, entre los que destacan: fisicoquímicos (floculación, precipitación química, 
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cloración, ozonización y filtración), y físicos (adsorción, volatilización, resinas de 

intercambio iónico, filtro de membrana (Firoozi et al., 2023). 

1.6. Oxidación catalítica vía húmeda 

Actualmente, en el área ambiental se han desarrollado investigaciones quedan una 

importancia a la eliminación de residuos orgánicos y tóxicos que se encuentran la 

mayoría de las aguas domésticas y las desechadas por las industrias. La existencia 

de los residuos orgánicos que se han convertido en la razón de estudio debido al 

crecimiento de los requerimientos de los informes públicos y de las 

reglamentaciones ambientales que países en el mundo implementan cada día con 

más rigor en favor de la disposición de las fuentes de aguas disponibles. 

Las investigaciones se han centrado en desarrollar metodologías para el 

procesamiento de los efluentes, con el propósito de obtener una eliminación del 100 

% de los residuos orgánicos existentes en las aguas residuales. 

Las tecnologías convencionales que se ha utilizado para eliminar contaminantes de 

medios acuosos incluyen tratamientos biológicos, térmicos y fisicoquímicos. Para 

efluentes que contienen más de 100 𝑔 𝐿⁄  de DQO (Demanda Química de Oxigeno), 

la incineración es el tratamiento más adecuado. No obstante, este tratamiento emite 

considerablemente otros compuestos que resultan ser peligrosos como lo es el 

furano y la dioxina, además de demandar elevadas cantidades de energía. Algunas 

técnicas en las que se requiere posteriormente un tratamiento para remover los 

contaminantes que se encentran en el medio ambiente que últimamente acaba de 

ser contaminado, se encuentran la adsorción, la osmosis inversa, la floculación, la 
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precipitación y la extracción de aire. Estas restricciones que los procesos 

tradicionales presentan ha sido de los motivos que alientan a los científicos a 

investigar y llevar a cabo el desarrollo de técnicas con resultados más eficientes y 

ecológicos de las AR´s. Zimmermann en 1985, propuso una opción que es la OVH 

(Oxidación Vía Húmeda), siendo este, uno de los métodos tecnológicos oxidativos 

más avanzados que resultan en una disminución económica y viable. 

Para poder cubrir de modo parcial los rangos de aplicaciones de las incineraciones 

y de las técnicas biológicas, la Oxidación Vía Húmeda se utiliza adecuadamente 

para cargas orgánicas en un caudal elevado. En la figura 4, se esquematiza el gran 

potencial que se posee para los tratamientos biológicos, incineraciones, PAO´s y 

OVH de efluentes con altos comprendidos de material orgánico (intervalo entre 

10 − 100 𝑔 𝐿⁄  de DQO) y/o contaminantes tóxicos para lo que el tratamiento 

biológico directo no es factible; asimismo las practicas han demostrado la eficiencia 

en la eliminación de los componentes orgánicos con elevados índices de toxicidad 

y peligrosidad, convirtiendo 𝐶𝑂2, 𝐻2𝑂 y demás productos finales inofensivos a 

elevadas temperaturas y presión como compuestos oxidantes, y sin emitir dioxinas, 

cenizas volantes, furanos, 𝑁𝑂𝑋, 𝑆𝑂2 y 𝐻𝐶𝑙 (Jing, Luan and Chen, 2016; Luan et al., 2017). 
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Figura 4. Rangos de los principales campos de aplicación en los procesos de 

tratamientos de aguas residuales. 

La Oxidación Vía Húmeda es utilizada para degradar las AR´s, que pueden llegar a 

perjudicar para los entornos biológicos y con elevados costos económicos para 

realizar el incinerado en los efluentes. De la misma manera, involucra las 

oxidaciones subcríticas de los residuos orgánicos e inorgánicos que se oxidan a 

elevadas temperaturas (125 − 320 ℃) y presión (00.5 − 20 𝑀𝑃𝑎) en contacto con el 

aire o 𝑂2. La reducción de la Demanda Química de Oxígeno (DQO) y el Carbón 

Orgánico Total (COT) de los residuos por medio de las oxidaciones intensivas, es 

el objetivo de la OVH. La OVH es restringida por las condiciones rigurosas de 

operación, sin mencionar sus muy elevados costos de operación (Barge and Vaidya, 

2018). 

Un proceso alternativo es la es la Oxidación Catalítica Vida Húmeda (OCVH) que 

se aplica para los tratamientos de efluentes acuosos que pueden llegar a estar muy 

disueltos para que sean incinerados, además de no poder aplicar el tratamiento 
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biológico al estar demasiado concentrado. El uso de los catalizadores heterogéneos 

en la oxidación húmeda, aparte de disminuir drásticamente las condiciones de 

presión y temperatura, se presenta como un método rápido, eficiente y limpio, 

debido a la fácil recuperación del catalizador (Ovejero - Ecudero, 2019). 

Los catalizadores heterogéneos usados en la Oxidación Catalítica Vía Húmeda 

ofrecen eficacia, además de una alta versatilidad que favorece a las reducciones de 

los contaminantes variados en la industria y brindar primacías económicas, ventajas 

que los procesos alternativos (la adsorción, incineración y oxidación avanzada) solo 

son adecuados para procesos a mínima escala y por los elevados costos y 

complicaciones. 

Sin embargo, los catalizadores utilizados en la OCVH son afectados por el rigor de 

las condiciones durante el tratamiento en la estabilidad y la vida útil, por el fuerte 

medio en el cual se llevan a cabo las reacciones oxidantes acuosas, en la mayoría 

de los casos ácidos, que tienen composiciones de residuos orgánicos e inorgánicos, 

causantes de incrustación sobreoxidación, sinterización, fenómenos de lixiviación y 

envenenamiento. El inconveniente más notable de los catalizadores de óxidos 

metálicos es la lixiviación de la fase activa, además de causar problemas de 

desactivación y de problemas de contaminaciones secundarias, favorece las rutas 

de las reacciones homogéneas, y pocas veces disfraza los patrones de las 

reactividades de los catalizadores sólidos. Por lo que, los componentes principales 

que actualmente se utilizan para los catalizadores en la Oxidación Catalítica Vía 

Húmeda son los metales nobles como Pt, Pd, y Ru o 𝑀𝑛𝑂𝑥, en composición de la 

fase activa y de promotores de óxido (Arena et al., 2015). 
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CAPÍTULO II. ANTECEDENTES 

 

2.1. Estudios basados en la oxidación del fenol 

Las aguas residuales fenólicas son altamente tóxicas y tienen diversos orígenes 

(como la industria petroquímica, farmacéutica y del carbón) que imponen un grave 

impacto ambiental y son difíciles de tratar por biodegradación. En los últimos años, 

las tecnologías basadas en biodegradación, fisisorción, y oxidación química o 

fotovoltaica han sido objeto de un intenso estudio para el tratamiento de aguas 

residuales fenólicas. Algunos de estos estudios, donde la molécula a tratar es el 

fenol, son los mencionados a continuación: 

Juan C. Delgado Ramos sintetizo perovskitas de 𝐿𝑎𝑇𝑖1 −  𝑥𝑀𝑥𝑂3 con inclusiones 

metálicas de Fe, Cu y Mn por el método cerámico y citrato (sol-gel) y las evaluó 

catalíticamente mediante la reacción oxidación del fenol a condiciones ambientales 

(temperatura 18 °C, presión ambiente 540-560 mmHg). La mejor actividad catalítica 

la registro la perovskita de 𝐿𝑎𝐹𝑒𝑂3 obtenida por citrato con una conversión de 100 

% de fenol en 1 hora de reacción, selectividad de 𝐶𝑂2 de 65 % en 4 horas y 

lixiviación metálica mínima de 0.3 ppm (‘Síntesis y caracterización de perovskitas 

LaTi 1-’, 2007). 

Moreno y Guaqueta, estudiaron el efecto del tamaño de agregado de arcilla en el 

proceso pilarización en suspensión concentrada, con un precursor polimérico de Al-

Ce-Fe. Independientemente del tamaño de los agregados empleados, las pruebas 

catalíticas en la oxidación del fenol en medios acuosos diluido muestran una 

conversión del 100 % del fenol en 2 horas de reacción, y eliminación del carbono 
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orgánico total (COT) entre el 50 % después de 4 horas (Moreno and Guaqueta, 

2010). 

Junior et al, evaluó el funcionamiento de catalizadores de 𝐹𝑒 − 𝑀𝑛𝑂2 𝐶𝑒𝑂2⁄ , 

𝐾 − 𝑀𝑛𝑂2 𝐶𝑒𝑂2⁄ 𝑃𝑎𝑙𝑖𝑔𝑜𝑟𝑠𝑞𝑢𝑖𝑡𝑎⁄  y 𝐹𝑒 𝑃𝑎𝑙𝑖𝑔𝑜𝑟𝑠𝑞𝑢𝑖𝑡𝑎⁄  en la OCVH del fenol, a una 

temperatura de 130 ℃ y una presión de 20.4 atm; el catalizador 

𝐹𝑒(3%) 𝑃𝑎𝑙𝑖𝑔𝑜𝑟𝑠𝑞𝑢𝑖𝑡𝑎⁄  obtuvó un 40 % de conversión en 103 minutos (Junior et al., 

2011). 

Yang et al, estudiaron el catalizador de 𝐹𝑒 − 𝑍𝑆𝑀 − 5 en la OCVH del fenol con 

peróxido usando un reactor de lecho fijo; la degradación del fenol fue mayor al 90 

% y una conversión del TOC 77 % en 7 horas a una temperatura de 80 ℃. El 

catalizador mostro una perfecta estabilidad con baja concentración de lixiviación de 

hierro y alta conversión del fenol después de e ciclos sucesivos (Yan, Jiang and Zhang, 

2014; Yang et al., 2016). 

Pinos, Medina y Dafinov, trabajaron con reactores catalíticos de membranas para la 

hidrogenación y oxidación del fenol, usando una temperatura de 60 ℃ durante 7 

horas. Propuso un mecanismo de reacción en presencia del oxígeno, donde el 

hidrógeno activado reacciona con este para formar peróxido de hidrógeno, que 

gracias al Pd genera radicales OH. Estos radicales oxidan la materia orgánica, en 

este caso, el fenol pasa por la formación de hidroquinona, resolcinol, catecol, p-

benzoquinona y ácidos carboxílicos hasta su mineralización (Pinos, Medina and 

Dafinov, 2017). 
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Roy y Mondal, realizaron un estudio cinético de la OCVH del fenol usando un 

catalizador de 𝑅𝑢 − 𝐹𝑒3𝑂4 soportado sobre una sílice mesoporosa promovida con 

cerio. La actividad catalítica mostro una excelente degradación completa de la 

solución acuosa modelo de fenol y efluentes acuosos industriales que contienen 

fenol en   𝐶𝑂2 y agua en un reactor de autoclave bajo una presión de 𝑂2 de 13.81 𝑎𝑡𝑚 

a una temperatura de 149.86℃ (Roy and Mondal, 2022). 

Monteros et al, estudiaron las reacciones catalíticas de los catalizadores de Ru y Pt 

soportados en 𝑇𝑖𝑂2 − 𝐶𝑒𝑂2 en la degradacion del fenol por via humeda. El Pt obtuvó 

una actividad catalítica mayor al Ru durante la degradación del fenol. Esto pude 

deberse a que los altos niveles de oxigenación promovieron la formación de los 

polímeros en la solución y la acumulación de las especies absorbidas. Además de 

que los sitios ácidos Lewis permitiría minimizarlos y ser un factor clave que favoreció 

la degradación total del fenol (Monteros et al., 2015). 

Bayoli et al, trabajaron con catalizadores de 𝐴𝑙 𝑍𝑟 − 𝑃𝐼𝐿𝐶𝑠⁄  para la degradación del 

fenol, donde las condiciones de reacción empleadas (𝑇 = 100 ℃, 𝑃 = 10 𝑏𝑎𝑟, 𝑡 =

120 𝑚𝑖𝑛) en un autoclave, permitieron obtener una conversión de 100 % de fenol y 

88 % de 𝐶𝑂𝑇. Además de que el catalizador demostró poseer excelentes 

propiedades catalíticas en la OCVH del fenol en solución acuosa (Baloyi, Ntho and 

Moma, 2019). 

Yang et al, utilizaron oxido de grafeno (GO) y óxidos de grafeno químicamente 

reducidos (rGO) en el tratamiento OCVH del fenol con una temperatura de 155 ℃ y 

una presión de 25 𝑏𝑎𝑟, obteniendo una conversión del 100 % del fenol y una 
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mineralización de 84 % y del 80 % para GO y rGO, respectivamente. Los materiales 

que de carbono con abundantes grupos funcionales que contienen oxigeno 

mostraron una buena actividad catalítica en la eliminación del fenol (Yang et al., 2014). 

Zhong et at estudiaron la actividad oxidación catalítica del fenol con peróxido de 

hidrógeno de los catalizadores de SBA-15 a base de óxidos de cobre variando las 

concentraciones en peso (4 - 10 %). La dispersión del cobre y la accesibilidad a los 

sitios activos influenciaron en el catalizador; cuando se presentaron mesoporos 

grandes, se generaron partículas de 𝐶𝑢𝑂 confinadas en los mesoporos logrando 

tener una menor actividad catalítica, a comparación con los materiales donde se 

formaron partículas de 𝐶𝑢𝑂 más pequeñas confinadas en la red secundaria de 

mesoporos y microporos. Además de que la alta concentración de 𝐶𝑢𝑂 no asegura 

que se obtenga una mayor conversión del fenol. La mejor actividad catalítica fue del 

material 4𝐶𝑢𝑂 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ (6) con una conversión del COT del 71.4 % después de 

120 min (Zhong et al., 2012). 

Sacco et al trabajaron utilizando 𝐴𝑙2𝑂3 como soporte el cual modificaron con 𝐿𝑎 y 

𝑀𝑛 para posteriormente por el método de impregnación húmeda agregar el 𝐶𝑢 y ser 

evaluados en la OCVH del fenol. Los catalizadores modificados con 𝑀𝑛 calcinados 

a 650 ℃ y 900 ℃ presentaron una menor lixiviación de 𝐶𝑢 y una alta conversión del 

fenol a 120 minutos. Los catalizadores preparados de la misma manera, pero 

modificados con 𝐿𝑎 calcinados a 900 ℃ lograron una conversión del 100 %. Sin 

embargo, durante la reacción se requería de una cierta cantidad de 𝐶𝑢 durante la 

fase homogénea para que iniciara la reacción (Sacco et al., 2022). 
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Hamad et al diseñaron un catalizador de 𝐹𝑒2𝑂3 dopado con 𝑀𝑛𝑂2 (2 % y 5 %) para 

evaluarlos en la oxidación del fenol. El catalizador 𝑀𝑛𝑂2 𝐹𝑒2𝑂3⁄  dopado con 5 % en 

peso, logro una conversión de 94 % a los 80 minutos de reacción y a 75 ℃, esto se 

debió a pequeñas nanopartículas de 𝐹𝑒2𝑂3 y a la disponibilidad de una gran 

cantidad de sitios activos en la superficie del material (Hamad et al., 2022).  
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2.2. Justificación 

Recientemente se ha estudiado la posibilidad de utilizar sílices mesoporosas 

ordenadas como soportes alternativos a los convencionales en la preparación de 

catalizadores y la presencia de una estructura porosa regular con una distribución 

estrecha de poros, esto con la finalidad de poder utilizar las propiedades 

fisicoquímicas que poseen estos materiales, más que nada, los perteneciente a las 

familias de las SBA. 

El arreglo estructural del soporte SBA-15 posee una similitud en comparación con 

la simetría de la familia MCM-41. No obstante, la estructura de este soporte tipo 

SBA-15 posee un espesor de pared mayor proveniente del uso del agente director 

de estructura no iónico, esto favorece a una elevada estabilidad térmica e 

hidrotérmica, características propias y muy interesantes para la utilidad que tienen 

este material en la adsorción y en catálisis heterogénea (Makatsa et al., 2021). 

En la SBA-15 se puede soportar la fase activa, en este estudio se utilizará una sal 

de Pd como precursor. Las nanopartículas de Pd en SBA-15 mediante síntesis 

directa se han utilizado para la desoxigenación de ácidos grasos variando la carga 

del metal. En este trabajo se depositarán diferentes cargas de Pd (0.5, 1.5 y 3 % en 

peso) para evaluar estos catalizadores en una molécula sonda como lo es el fenol. 

Dado que la Agencia de Protección al Medio Ambiente de EE. UU. (por sus siglas 

en ingles USEPA), realizó un informe anual en el 2003 señalando las afectaciones 

que los compuestos fenólicos causan al hombre por las vías de la ingesta y por 

contacto con la piel. Estos compuestos pueden provocar la muerte con una dosis 
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mínima de 140 𝑚𝑔 𝑘𝑔⁄   peso corporal. Además de reportar los efectos tales como 

cianosis, afecciones cardiovasculares, irritación, acidosis metabólica, necrosis y 

efectos neurológicos (Camacho Campos, 2009). En los niños se ha observado que 

el vómito y el letargo fueron los síntomas principales que se observaron por haber 

ingerido accidentalmente desinfectante que contenía fenol (Agencia para 

Sustancias Tóxicas y el Registro de Enfermedades, 2008). 

Con respecto al medio ambiente, su incidencia resulta ser una sustancia nociva para 

los organismos que habitan en las aguas, los afectos adversos que le provocan de 

diferentes magnitudes dependen de las concentraciones a las que se encuentran 

expuestos. Este compuesto fue clasificado como Compuesto Orgánico Volátil 

(COV) y contribuye de manera potencial en los daños a los cultivos, la fauna y el 

hombre, causados por la formación del ozono troposférico (Rubaya Rashid et al., 2019a). 
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2.3. Objetivos 

2.3.1. Objetivo general 

Sintetizar el material mesoporoso ordenado tipo SBA-15 como soporte de 

nanopartículas de Pd, determinar las propiedades fisicoquímicas y, estudiar el 

efecto en la oxidación catalítica vía húmeda de fenol. 

2.3.2. Objetivo específico 

➢ Preparar el soporte mesoporoso tipo SBA-15 por el método sol-gel.  

➢ Sintetizar por el método de impregnación a volumen de poro las nanopartículas 

de Pd (0.5, 1.5 y 3.0 % en peso) y posteriormente oxidarlas. 

➢ Determinar las propiedades texturales, estructurales y morfológicas de los 

materiales sintetizados, mediante las técnicas de Fisisorción de nitrógeno (área 

BET), DRX´s a alto y bajo ángulo, Microscopía electrónica de barrido (MEB) y 

Microscopía electrónica de alta resolución (HR-TEM por sus siglas en inglés). 

➢ Relacionar las propiedades fisicoquímicas de las nanopartículas de Pd en la 

oxidación catalítica vía húmeda del fenol. 
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CAPÍTULO III. METODOLOGÍA 

 

3.1. Síntesis del soporte SBA-15 

El material mesoporoso SBA-15 se realizó siguiendo el procedimiento descrito por 

Zhao y Flodström (Zhao, Feng, et al., 1998; Flodström and Alfredsson, 2003) con una ligera 

variación. La síntesis se trata de una técnica de sol-gel, que consiste en la 

deposición de especies TEOS (tetraetilortosilicatos) en una reacción ácida (HNO3) 

en el cual se encuentran agrupadas a un director de arreglo estructural, en este 

caso el denominado comercialmente como Pluronic 123 que es el copolímero en 

bloque. 

El agente director de estructura, el polímero Pluronic 123 (𝑃123) (23.04 g), se diluyó 

en una solución de agua destilada (540 mL) y HNO3 (360 ml), y se utilizó una parrilla 

de agitación con 800 rpm a temperatura ambiente. Posteriormente, disuelto el 𝑃123, 

se calentó la solución hasta alcanzar 35 °C con una agitación de 600 rpm. Después 

de 4 horas, se agregó el 𝑇𝐸𝑂𝑆 (48 mL) como fuente de sílice para ser dejado por 24 

h con una agitación de 600 rpm a 37 °𝐶. Pasado las 24 horas, se llevó a cabo el 

proceso hidrotérmico en una estufa por 72 horas con una temperatura de 80 °𝐶. 

Pasado el lapso, la disolución que anteriormente era clara se tornó en un tono 

blanco derivado de la formación del sólido. Para concluir, se lavó y se filtró el 

material hasta obtener un 𝑝𝐻 neutro y se dejó secando para luego ser calcinado 

utilizando una mufla por 6 horas con una rampa de calentamiento de 2 °𝐶 𝑚𝑖𝑛⁄  hasta 

alcanzar los 500 °𝐶.  
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3.2. Síntesis de los catalizadores (𝑷𝒅𝒙 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ ) 

El método de impregnación a volumen de poro por humedad incipiente radica en la 

humectación del material de manera controlada con una disolución de la sal 

precursora en la fase activa, este método de síntesis resulta ser uno de los métodos 

más convencionales para la síntesis de catalizadores, consiguiendo que haya una 

dispersión homogénea por todo el material. No obstante, la efectividad del método 

de síntesis y la dispersión de la fase activa, está restringida por la capacidad de 

difusión de mayor o menor a través del soporte. La difusión alcanza una limitación 

y pueden presentarse dificultades en los materiales porosos, permitiendo la 

aglomeración de los precursores en su fase activa. 

Para los catalizadores de Pd (0.5 %, 1.5 y 3.0 % en peso) se utilizó la sal precursora 

Pd(NO3) ∙ 2H2O, y con ayuda de una pipeta se impregnó el soporte SBA-15, se dejó 

en reposo por 1 hora para luego ser llevado a secado en una estufa a 80 °𝐶 por 

aproximadamente 12 horas. Posteriormente los catalizadores se llevaron a 

calcinación con flujo de aire utilizando una rampa de 2 °𝐶 𝑚𝑖𝑛⁄  hasta alcanzar 500 °𝐶 

por 4 horas. El vocabulario para los catalizadores es: 𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , donde 𝑃𝑑𝑥 =

% 𝑑𝑒 𝑃𝑑. 

3.3. Técnicas de caracterización fisicoquímicas 

3.3.1. Fisisorción de nitrógeno 

Esta técnica de caracterización consiste en la interacción de la superficie de un 

sólido con un gas, donde la fuerza a estudiar es la de Van deer Waals. Cuando entra 

en contacto la superficie de un sólido con un gas se ocasiona un equilibrio entre las 
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moléculas adsorbidas y la fase gaseosa, dicho equilibrio resulta de la interacción de 

la temperatura y de la presión relativa del gas. La porosidad, la estructura de los 

poros y el área específica de los materiales, son varias variables junto a una 

temperatura dada de la que depende la correlación entre la cantidad de gas 

adsorbido por la masa del sólido y la presión relativa del gas en concreto. A la curva 

representativa de esta correlación se le conoce como isotermas de adsorción. Al 

realizar un análisis minucioso sobre el material en función de la porosidad, nos da 

una información más detallada al incluir la curva que representa el proceso de 

desorción, que en los materiales porosos es diferente al de adsorción, se forma un 

ciclo de histéresis propio de estos materiales. Asimismo, un estudio matemático nos 

aportara información cuantitativa sobre la superficie específica del material, las 

dimensiones y distribución de los poros, y el volumen total. 

El soporte y los catalizadores se caracterizaron mediante adsorción física de N2. El 

área específica (𝑆𝐵𝐸𝑇) se determino por el método BET (Brunauer, Emmett y Teller); 

la obtención del tamaño promedio y volumen de poro se llevó a cabo por el método 

𝐵𝐻𝐽 (Barret, Joyner y Hallenda) con los datos de desorción de las isotermas. El 

análisis de las propiedades se llevó a cabo en un equipo Micromeritics Tristar II 3020 

(−196 °𝐶). Se pesó una muestra de 0.1 𝑔 y se desgasificó 2 h a 300 °𝐶 para la 

eliminación de impurezas y para obtener el peso neto de la muestra. 

3.3.2. Difracción de rayos X (DRX´s) 

Los rayos X es una radiación electromagnética de longitudes de onda que ronda 

alrededor de los Angstrom, y al fenómeno físico que se da entre las interacciones 

fundamentales entre la materia y los rayos X se les denomina difracción de rayos X. 
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Se dan los procesos de dispersión, refracción, adsorción, etc., cuando las 

radiaciones inciden sobre el material la cual interacciona con la nube electrónica. 

Cuando se produce un cambio en la dirección de propagación del frente de onda 

electromagnética, se le denomina dispersión. Si incide el haz monocromático de 

rayos X sobre la superficie del material donde se encuentran los átomos, parte de 

este frente de onda es dispersado hacia todas las direcciones, dando lugar a frentes 

de onda de carácter constructivo o destructivo, dependiendo si las ondas se 

encuentran en fase o desfase. Si los frentes de onda se encuentran en fase, estas 

se reforzarán mutuamente permitiendo así la formación de rayos difractado y para 

que esto ocurra, se necesita que los frentes de onda dispersados tengan una 

diferencia de camino óptico que se pueda dividir entre un numero de onda entero 

por la longitud de onda monocromática, esta relación es descrita por la Ley de 

Bragg: 

𝑛𝜆 = 2𝑑 sin 𝜃 (1) 

Donde: 

𝑛: es un número entero 

𝜆: la longitud de onda del haz 

𝑑: es la distancia entre átomos dispersantes 

𝜃: el ángulo formado entre la fuente de radiación y la muestra 

El valor 𝑑 de un material con propiedades cristalinas, es definido como la distancia 

de la familia de los planos cristalinos, a un ángulo  2𝜃  se formarán las difracciones 

máximas, que serán registradas en un difractograma. A distintos valores de 2𝜃, las 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

2

Página 47 de 83 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:579956445

Página 47 de 83 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:579956445



 
44 

fases cristalinas cristalográficas poseen una serie de familias de planos 

cristalográficos característicos. Para facilitar la identificación de las fases cristalinas, 

en la mayoría de los casos, los valores ya se encuentran tabulados en una base de 

datos empíricos, basados en los ángulos de intensidad relativa. 

Para realizar específicamente la identificación de las fases cristalinas de los 

materiales, se utiliza esta técnica de difracción en las caracterizaciones de los 

sistemas catalíticos. No obstante, se poseen limitaciones en los materiales nano 

particulados, debido a que el orden a largo alcance en estos materiales, pueden ser 

pequeños, lo que implicaría la obtención de picos de difracción muy amplios y con 

muy poca determinación. Pero esta limitación puede convertirse en una ventaja, 

debido a que la anchura de picos de difracción puede aportar información acerca de 

las dimensiones del dominio del cristalito, que en la mayoría de los casos llega a 

coincidir con el tamaño de partícula, en relación con la ecuación de Sherrer: 

< 𝐿 >= 2
𝐾𝜆

𝛽 cos 𝜃
 

(2) 

Donde: 

< 𝐿 >: es la medida de la dimensión de la partícula en la dirección perpendicular a 

la del plano reflejado  

𝐾: una constante (𝐾 ≈ 1) 

𝛽: la anchura del pico (por convenio se considera a la mitad de la altura) 
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Debido a la dificultad en las estimaciones de la amplitud de los picos, esta expresión 

solo es de utilidad en los cristales donde el diámetro es >5 nm, ya que por debajo 

de este valor el error puede llegar a ser significativo.  

El soporte y los catalizadores se analizaron por 𝐷𝑅𝑋´𝑠 a alto y bajo ángulo con el 

propósito de observar la fase cristalina de los metales oxidados a 500 °𝐶, en caso 

de que estas estén presentes. Los análisis de las propiedades se llevaron a cabo 

en un equipo Bruker D8-Advance con radiación 𝐶𝑢 − 𝐾𝛼, condiciones 35 𝑘𝑉, 25 𝑚𝐴 

y 0.020° de incremento de paso. 

3.3.3. Microscopía electrónica de barrido (MEB) 

La Microscopía Electrónica de Barrido (MEB) crea una imagen ampliada de la 

superficie de las muestras, explorando la superficie de la imagen punto por punto. 

Es una técnica de caracterización muy versátil en diferentes áreas de la ciencia, que 

nos permite determinar las características microestructurales como: topografía, 

morfología y tamaño de partícula. 

Los análisis de las propiedades se llevaron a cabo es un Microscopio electrónico de 

barrido (MEB) JEOL JSM-6010LA cuyo voltaje de aceleración es de 20 𝑘𝑉 en 

condición de alto vacío a 5000X. Se uso un detector de energía dispersiva (EDS) 

ensamblado al MEB para obtener la distribución de elementos en la superficie de 

las muestras y un estudio semicuantitativo. Las iconografías obtenidas se 

procesaron mediante el Software In Touch Scope TM. 
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3.3.4. Microscopía electrónica de transmisión de alta resolución (HR-

TEM por sus siglas en inglés) 

Esta técnica permite el estudio de las caracterizaciones texturales y morfológicas 

de los materiales a escalas nano (y también microscópicas), haciendo uso de 

imágenes bidimensionales. Los principios bajo los cuales opera son los mismos de 

un microscopio óptico, con la diferencia de usar una fuente de excitación electrones 

en vez de un haz de luz. Gracias a que las longitudes de onda de los electrones (<

1 Å) son pequeñas, esto permite que se logre un aumento en un factor de 1000 a 

las resoluciones del microscopio óptico, logrando observar con detalles en un orden 

de la decena de los Angstrom (10−9 m). 

Esta técnica de análisis permite obtener imágenes directas del catalizador, las 

cuáles nos sirven para observar directamente la morfología del material y estimar el 

diámetro promedio de partícula a partir de una distribución de tamaño de partícula. 

Para obtener información suficiente con respecto al diámetro de partícula debe 

evaluarse un buen número de micrografías e intentar visualizar desde varias 

regiones del catalizador. 

El análisis se llevó de Microscopía electrónica de trasmisión (HR-TEM por sus siglas 

en inglés) se realizó en un equipo JEOL JEM2100 STEM. En una mezcla con agua 

y n-propanol, se diluyeron las muestras sólidas, y en una rejilla perforada de cobre 

con carbono (malla 300) se colocaron las gotas del líquido sobrenadante. Para 

calcular el tamaño promedio de partícula (ds), se usó la siguiente ecuación: 
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𝑑𝑠 =
∑ 𝑛𝑖𝑑𝑖

3𝑛
𝑖=1

∑ 𝑛𝑖𝑑𝑖
2𝑛

𝑖=1

 

 

(3) 

𝒅𝒊 es el diámetro medido directamente a partir de las micrografías y 𝒏𝒊 es el número 

de partículas que tienen el diámetro 𝒅𝒊. 

3.4. Evaluación catalítica 

Se realizó la evaluación de la actividad catalítica en un reactor tipo Bach (Parr 

Instruments Co Ltd, IL), con flujo de oxígeno, se utilizaron 200 mg del catalizador, 

una solución de fenol a 500 ppm de 200 mL a una temperatura de 160 °𝐶 y una 

presión de 10 bares. Al llegar a la temperatura requerida, se inició con el proceso 

de agitado usando una velocidad máxima de 800 rpm. En este fue el tiempo cero 

de la reacción y posteriormente se iniciaron tomando muestras en intervalos de 15 

minutos hasta alcanzar los 180 minutos. Para tener la cuantificación de los 

productos en las muestras obtenidas durante la reacción se utilizó un cromatógrafo 

de gases marca Perkin Elmer Clarus* 580, equipado con un detector de ionización 

de flama para poder realizar el análisis. Se realizó un análisis del contenido del fenol, 

del contendido de los productos intermediarios y del COT. Este último se analizó 

utilizando un equipo 5000 TOC Shimadzu analyzer. Para calcular la conversión del 

fenol en los diferentes catalizadores y el COT, se utilizó la siguiente ecuación: 

 

𝑋𝐹𝐸𝑁𝑂𝐿 =
𝐶0 − 𝐶180

𝐶0
× 100% 

 

(4) 
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𝑋𝐶𝑂𝑇 =
𝐶𝑂𝑇0 − 𝐶𝑂𝑇180

𝐶𝑂𝑇0
× 100% 

 

(5) 

Donde: 𝐶0 es la concentración de fenol a t=0 (ppm), 𝐶180  es la concentración de 

fenol a t = 3 h de reacción (ppm), 𝐶𝑂𝑇0 es el 𝐶𝑂𝑇  al inicio de la reacción t=0 (ppm), 

𝐶𝑂𝑇180 es el 𝐶𝑂𝑇  a t=3 h de reacción (ppm). 
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CAPÍTULO IV. RESULTADOS 

 

4.1. Fisisorción de nitrógeno 

Las propiedades texturales obtenidas de los materiales (áreas específicas, 

diámetros de poros y volúmenes de poros) se muestran en la Tabla 2. En los sólidos, 

el área especifica (𝑆𝐵𝐸𝑇) se determinó a partir de las isotermas de adsorción-

desorción de 𝑁2 utilizando la técnica propuesta por Brunauer-Emmentt-Teller. Se 

calculo la distribución de los tamaños de poros utilizando la técnica propuesta por 

Barrett-Joyner y Halenda (𝐵𝐻𝐽). Los datos obtenidos de los materiales mesoporosos 

son los característicos: 𝑆𝐵𝐸𝑇 = 450 − 970 𝑚2 𝑔⁄ , 𝐷𝑝~5.0 − 10.4 𝑛𝑚 y 𝑉𝑝~0.6 −

1.07 𝑐𝑚3 𝑔⁄  (Kruk et al., 2000; Flodström and Alfredsson, 2003). 

TABLA 3. Tabla con propiedades texturales del SBA-15 y 𝑷𝒅𝒙 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ . 

Materiales Área 

especifica 

SBET (m2/g) 

Vp 

(cm3/g) 

Dp 

Diámetro 

de poro 

(nm) 

**a0 

(nm) 

Espesor de 

pared 

t (nm) 

SBA-15 755 0.95 6.6 11.84 5.24 

Pd0.5/SBA-15 642 0.91 5.5 12.94 7.44 

Pd1.5/SBA-15 631 0.79 5.2 12.94 7.74 

Pd3/SBA-15 630 0.75 5.0 12.94 7.94 

**a0 𝑃𝑎𝑟𝑎𝑚𝑒𝑡𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑟𝑒𝑑 𝑎0 = 2 ∙ 𝑑(100) √3⁄  
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Al realizar la incorporación del Pd en el soporte tipo SBA-15, se observó que el área 

superficial específica y los diámetros de poros disminuyeron entre el ±15 % y 24 % 

respectivamente; la disminución tiene relación con la adición del Pd en el arreglo 

estructural de la SBA-15. Al parecer el volumen de los poros sufrieron una 

disminución en un intervalo de 0.95 𝑎 0.75 𝑐𝑚3 𝑔⁄ , que se puede relacionar con un 

aumento en la concentración del Pd. Las isotermas obtenidas muestran pertenecer 

al grupo del tipo IV, isotermas que son adecuadas de materiales mesoporosos y con 

un lazo de histéresis tipo 𝐻1 correspondientes a poros bien ordenados de forma 

cilíndrica (imagen 5). En la Tabla 2 se observan los valores de los espesores de las 

paredes (t), estos valores resultan de la diferencia que hay entre los parámetros de 

red (𝑎0) y los diámetros de poros. Los valores de los grosores de las paredes aumentan al 

aumentar las concentraciones del Pd impregnado en el soporte SBA-15. Por lo que se 

deduce que al incorporar el Pd dentro del arreglo estructural de SBA-15, este promueve que 

se modifiquen las paredes, lo que favorece que estas se amplíen, causando que las áreas 

específicas, los volúmenes y los diámetros de poros presenten una disminución en sus 

dimensiones (Zhao, Feng, et al., 1998; Kruk et al., 2000; Landau et al., 2005; Wang and Liu, 2011; 

Yuan et al., 2018). 
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Figura 5. Isotermas de adsorción-desorción de 𝑁2 y distribución de diámetro de 

poro de 𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 

 

4.2. Difracción de rayos X (DRX´s) 

De la imagen 6a se puede observar los difractogramas de los Rayos X (𝐷𝑅𝑋´𝑠) de 

los catalizadores de 𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  analizados a bajo ángulo. Se observa un pico 

con una intensidad mayor en 0.81 °, y dos picos intensidades menores en 1.5 ° y 

1.77 ° correspondientes a la reflexión de los planos cristalográficos (100), (110) y 

(200), respectivamente. El soporte tipo SBA-15 presenta un pico de difracción en el 
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ángulo 2𝜃 de 0.89 ° presentando también un espaciamiento 𝑑 de 9.93 𝑛𝑚, que 

coincide con lo reportado en la literatura (Tang, Deng and Chen, 2017; Yuan et al., 2018). Al 

impregnar el Pd se observa un incremento en los espaciamientos 𝑑 de los planos 

(100) a 10.90 𝑛𝑚 en todos los catalizadores. Las difracciones son correspondientes 

a las características propias de los materiales mesoporosos que poseen 

estructuras hexagonales en dos dimensiones (𝑝6𝑚𝑚) (Zhao, Huo, et al., 1998; 

Eswaramoorthi and Dalai, 2009; Tang, Deng and Chen, 2017). 

De la imagen 6b podemos observar los 𝐷𝑅𝑋 realizados a alto ángulo, observamos 

un hombro característico de las sílices a los 23 ° y picos propios en los ángulos 

33.8 °,41.8 °, 54.8 °, 60.9 ° y 70.4 ° que se asocian al 𝑃𝑑𝑂 como lo demuestran las 

picos asociados con las tarjetas JCPDS-ICDD 00-0464-1043 y 87-0638, lo cual nos 

indica que se tenemos un material que presenta una estructura cubica centrada en 

la cara. Para poder comprobar que en los materiales tenemos 𝑃𝑑𝑂 y no Pd metálico, 

por medio del programa VESTA se realizó una simulación de una celda unitaria (Fig. 

7) y poder comprobar sus patrones de difracción. 

Con las actas cristalográficas se lograron identificar los picos característicos del 

𝑃𝑑𝑂, los cuales coinciden con los planos cristalografcios ℎ𝑘𝑙; los picos con mayor 

intensidad se tomaron en cuenta, por ejemplo, se  iden t i f i có  el pico relacionado 

con el plano 101 que en base con el acta cristalográfica se encuentra a un valor 

de 2θ = 33.889°, posteriormente se debería encontrar un pico con menor intensidad 

en 2θ = 33.562° a la izquierda del primero, pero no logro distinguirse debido al ruido 

experimental. Las intensidades de los picos van en aumento en relación con el 

porcentaje del Pd, además de que la intensidad es relativo al tamaño de los cristales 
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de las especies y su dispersión en los soportes (Han et al., 2007; Li et al., 2011; Reddy, 

Peck and Roberts, 2019). 

Con la ecuación de Scherrer se calcularon las dimensiones promedio  del tamaño 

del cristalito, obteniendo que fue de ~14 𝑛𝑚, por lo que suponemos que algunas de 

las nanopartículas del Pd se confinaron dentro de los canales hexagonales del 

soporte y algunas pueden estar obstruyendo la entrada de los poros, y si se 

considera que las dimensiones de las partículas de 𝑃𝑑𝑂 son superiores en 

dimensiones al tamaño de los poros (6.8 𝑛𝑚)  esto implica el porqué de la disminución 

de área específica tal como se muestran en la Tabla 2. 

En el difractograma del catalizador 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , se observa un hombro en el 

ángulo aproximado de 0.9°, esto nos indica que la incorporación del Pd en el soporte 

por el método de impregnación húmeda favoreció que el Pd se incrustara dentro de 

los canales mesoporosos del SBA-15, permitiendo una mejor distribución del metal 

dentro de los canales del soporte; con las imágenes obtenidas con HR-TEM se 

confirma la existencia de los cúmulos de partículas de Pd dentro del soporte. Y con 

los datos obtenidos con los difractogramas, se observa se mantuvó la estructura del 

soporte aun después de la incorporación del Pd. 
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Figura 6. a) 𝑫𝑹𝑿´𝒔 a bajo ángulo de SBA-15 y 𝑷𝒅𝒙 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ , b) 𝑫𝑹𝑿´𝒔 a alto 

ángulo de 𝑷𝒅𝒙 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ . 
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Figura 7.  Celda unitaria del 𝑃𝑑𝑂. 

 

4.3. Microscopía electrónica de barrido (MEB) 

Las propiedades morfológicas de los materiales, se analizó mediante el uso de la 

microscopía electrónica de transmisión de alta resolución (por sus siglas en inglés 

HR-TEM), microscopía electrónica de barrido acoplado y un sistema 

espectrométrico con energía dispersiva (MEB). En la imagen 3a podemos 

observar la morfología del soporte SBA-15, se observan diferentes dimensiones 

en las partículas cuyas longitudes son de aproximadamente 2 𝑛𝑚, de igual forma 

se observan formas principalmente de bastones y de barras cortas, características 

que coinciden con lo encontrado en la literatura (J. Liu et al., 2007; Mesa, Sierra and 

Guth, 2008; Chen, Wang and He, 2011; Yuan et al., 2018; Rubaya Rashid et al., 2019b). 

Observamos en las imágenes 3b, 3c y 3d, las micrografías que corresponden a 
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los catalizadores con 0.5, 1.5 y 3 % de Pd respectivamente. La morfología de los 

materiales tiende a seguir el arreglo estructural aportado por el SBA-15; no se 

observaron modificaciones esenciales macroscópicos durante la adición el Pd (J. 

Liu et al., 2007; Luan et al., 2017). Por MEB se observan las características 

morfológicas de los catalizadores donde se puede considerar que se obtuvieron 

distribuciones homogéneas como lo reporta Han et al. (Zhao, Huo, et al., 1998). 

a) b) 

c) d) 

Figura 8. Micrografías de: a) SBA-15, b) 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , c) 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y 

d)𝑃𝑑3 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 
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De igual manera, en las siguientes figuras se presentan las imágenes obtenidas por 

MEB a una magnificación de 5000x e imágenes obtenidas por Espectroscopia de 

dispersión de energía de rayos X (EDS, por sus siglas en inglés) del soporte SBA-

15 y de los catalizadores de Pd al 0.5 % y 1.5 % obtenidos por el método de 

impregnación húmeda. En la Tabla 3, se muestran los análisis obtenidos por EDS 

de la composición química elemental del soporte y los catalizadores. Se aprecia 

que, en los materiales impregnados con Pd, las concentraciones son ligeramente 

mayor a las calculadas teóricamente; para el caso del catalizador impregnado con 

0.5 % en peso del metal, se obtuvó 0.51 % para 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y para el catalizador 

impregnado con 1.5 % en peso del metal se obtuvó 1.57 % para 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 

Esto nos permite demostrar que el método utilizado para la preparación de los 

materiales nos permitió tener Pd disperso de forma heterogénea en los 

catalizadores, tal como se puede apreciar en las micrografías.  

Los mapeos realizados a los catalizadores de Pd (0.5 % y 1.5 %) muestran una 

dispersión muy buena del Pd en el soporte y por medio de los estudios realizados 

por EDS, se aprecia que se encontraron en los catalizadores un porcentaje másico 

aproximado correspondiente a las concentraciones del metal. 
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Tabla 4. Composición química elemental obtenida por EDS de los materiales 

SBA-15, 𝑷𝒅𝟎.𝟓 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ , 𝑷𝒅𝟏.𝟓 𝑺𝑩𝑨 − 𝟏𝟓⁄ . 

 SBA-15 

(% masico) 

𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  

(% masico) 

𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  

(% masico) 

C 10.74 13.16 10.38 

O 51.35 45.10 46.52 

Si 37.91 40.79 41.24 

Pd 0 0.51 1.57 

TOTAL 100 100 100 

 

En la Figura 10, se puede observar una buena dispersión del O y Si, se aprecia una 

mayor distribución de Si, por lo que permitió una buena distribución del Pd (0.5 %) 

en el soporte SBA-15, favoreciendo a que no se originarán aglomeraciones del 

metal confirmado con el análisis EDS. 

En la Figura 11, se observa que hubo un incremento en las especies O y Si, 

permitiendo así la dispersión de las concentraciones de Pd (1.5 %), y, además, se 

aprecian pequeñas aglomeraciones del Pd en el catalizador. 
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Figura 9. Mapeo elemental por MEB del soporte SBA-15. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

Página 63 de 83 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:579956445

Página 63 de 83 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:579956445



 
60 

 

  

  

 

Figura 10. Mapeo elemetal del catalizador 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 
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Figura 11. Mapeo elemental del catalizador 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 
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4.4. Microscopía electrónica de transmisión de alta resolución (por sus 

siglas en inglés HR-TEM) 

En las imágenes de las figuras 4a y 4b, observamos por HR/TEM la distribución de 

los tamaños de partículas de los materiales 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ ; las 

dimensiones en promedio de las partículas fueron de 11.7 𝑛𝑚 y 19.03 𝑛𝑚 

respectivamente. Las imágenes 4c y 4d corresponden al material 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , 

se muestran los tubos paralelos con ordenamiento regular alargados y se puede 

observar que las partículas de Pd se encuentran por la parte de adentro y de afuera 

de los tubos mesoporosos ordenados. El entorno cristalino de las partículas de 𝑃𝑑𝑂 

se muestran en la imagen 4d, con un espaciamiento 𝑑 = 0.210 𝑛𝑚 correspondiente 

al plano cristalográfico (111) (Kruk et al., 2000; Yuranov et al., 2003; Landau et al., 2005; Mesa, 

Sierra and Guth, 2008; Slavinskaya et al., 2016; Duan et al., 2017; Gage et al., 2018). 
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Figura 9. Micrografías de HR/TEM y distribución de tamaño de partícula: a) 
𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y b) 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . HR TEM de c) 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y d) 

𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , espaciamiento de 𝑃𝑑𝑂. 
 

  

c) 
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4.5. Evaluación catalítica 

La degradación del fenol durante las actividades catalíticas del soporte y de los 

catalizadores (𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ ) se presenta en la figura 10. Las reacciones se 

realizaron durante 180 minutos, dichas conversiones llevadas a cabo por los 

materiales se encuentran en función del tiempo de reacción. En la figura 10, se 

muestra que la conversión del fenol realizada por el soporte SBA-15, es 

significativamente diferente a los catalizadores (𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ ), puesto que la 

degradación alcanzó solo el 20 %. La capacidad de degradación coincide con el 

orden que muestran las curvas de conversión; el catalizador que demostró una 

mayor actividad catalítica fue el 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ .  

Esto parece estar relacionado con el efecto de una mayor dispersión del Pd que a 

mayor tiempo permite degradar un mayor porcentaje de fenol en comparación con 

los catalizadores con una mayor carga. Así mismo se mostraron valores de 

conversión menores. Esto puede atribuirse a que el volumen y diámetro de poros 

pequeños influye en la incorporación del Pd, ocasionando menor inserción de Pd en 

la estructura y por consecuencia menor conversión del fenol al tener menores sitios 

disponibles. 

Los resultados obtenidos por el 𝐶𝑂𝑇 normalizados en función del tiempo, se 

observan en la Figura 10. El 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  que fue el catalizador impregnado con 

la mínima carga metálica, obtuvó los valores más elevados con el 64 % de 𝐶𝑂𝑇, 

indicando la formación durante la reacción de algunos subproductos intermediarios. 

Algunos de los intermediarios que se formaron durante la reacción fueron 
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identificados por cromatográfica de gases (ácido maleico, ácido fórmico, 

benzoquinona, hidroquinona, catecol). 

a) 
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b) 

 

Figura 10. a) Conversión (%) del fenol en función del tiempo y b) Conversión (%) 

de 𝐶𝑂𝑇 en función del tiempo de: a) 𝑆𝐵𝐴 − 15, b) 𝑃𝑑3 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ , c) 

𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y c) 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ . 

La oxidación del fenol comprende de un mecanismo con un proceso complejo, 

donde se deriva la formación de intermediarios como los compuestos inorgánicos 

(𝐶𝑂2 y 𝐻2𝑂), aromáticos y ácidos carboxílicos. Se requiere de una comprensión de 

los mecanismos de reacción que se dan en las superficies de los catalizadores 

contiguo con la formación de los intermediarios y de las oxidaciones finales (Braga et 

al., 2018). 
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En la literatura se presentan tres principales tipos de rutas en las reacciones que se 

pueden dar en las oxidaciones catalíticas de los fenoles: 1) la primer ruta de 

reacción se da lugar en las reacciones de cadena cuando se produce la mezcla 

radical 𝑝 −benzoquinona e hidroquinona con fenil, 2) la ruta de reacción para el 

catecol que se da en la Orto-oxidación y 3) es la ruta de reacción para la 

hidroquinona que se da en la Para-oxidación (Zhou et al., 2011; Lal and Garg, 2015; Pleşa 

Chicinaş et al., 2018). Para la mayor cantidad de casos de las reacciones de oxidación 

de los fenoles, la ruta que se sigue es la siguiente o la combinación de estos pasos: 

oxidación, descarboxilación, deshidratación (Wang et al., 2014). En arreglo con la 

literatura, para la reacción de los catalizadores 𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  se considera un 

posible mecanismo de reacción de estos catalizadores durante la OCVH del fenol, 

se obtiene la degradación a compuestos aromáticos (como catecol, hidroquinona, y 

benzoquinona), lo que se confirmó con el cambio en la coloración de la solución al 

final de la reacción que fue de un color ámbar hasta llegar a un tono amarillo bajo.  
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CAPÍTULO V. CONCLUSIONES 

Se sintetizó de manera reproducible el soporte mesoporoso ordenado tipo SBA-15 

mediante la caracterización fisicoquímica, se confirmó que se obtuvó un material 

mesoporoso ordenado con estructura hexagonal en dos dimensiones (𝑝6𝑚𝑛). Las 

propiedades texturales analizadas del soporte SBA-15 mostró que posee una alta 

área superficial especifica (755 𝑚2 𝑔⁄ ), un volumen de poro promedio (0.95 𝑐𝑚3 𝑔⁄ ) 

y un diámetro de poro (6.6 𝑛𝑚). Al ser impregnado con el precursor de Pd, se 

observó una disminución en las características texturales (áreas específicas, 

diámetros de poros, volumen de poros), al ir incrementando el porcentaje del Pd sin 

perder su arreglo estructural característico. 

Los catalizadores con un mayor contenido de Pd originan catalizadores menos 

activos, por lo tanto, a menores concentraciones de Pd se observa una mejor 

dispersión y tamaño más pequeños de partículas y una mejor actividad en la 

oxidación catalítica vía húmeda del fenol. 

Las isotermas de adsorción – desorción de nitrógeno (N2) de todos los materiales 

fueron de tipo IV y con un lazo de histéresis del tipo H1 de acuerdo con la IUPAC, 

así como también presentó una distribución de poros unimodal. 

En las DRX´s a bajo ángulo se observó que se obtuvó un soporte mesoporoso 

ordenado del tipo SBA-15, con arreglo hexagonal observado es en dos dimensiones 

(𝑝6𝑚𝑚) con los picos característicos observados en los ángulos 0.89 °, 1.5 ° y 1.77 °,  

correspondientes a los planos cristalográficos (100), (110) y (200), respectivamente, 

al impregnar el Pd (0.5%, 1.5 % y 3 % en peso) el arreglo estructural se conservó. 
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En las DRX´s a alto ángulo se observaron los picos característicos en el ángulo 2θ =

33.889° correspondientes al 𝑃𝑑𝑂. Y se calculó el tamaño promedio del cristalito que 

fue de ~14 𝑛𝑚. 

Mediante MEB se observaron tamaños de partículas aproximados a 2 𝑛𝑚 en el 

soporte SBA-15, cuyas formas de barras cortas y bastones coincide con lo reportado 

por otros autores; se observó que los catalizadores no hubo cambios morfológicos 

al adicionar el Pd conservando la estructura de la SBA-15. En EDS se comprobó 

que la composición química elemental de los materiales es aproximada a la 

estimada teóricamente esto es debido a que el método de preparación fue efectivo.  

Por HR-TEM se obtuvó la distribución de la dimensión de las partículas de los 

catalizadores 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  y 𝑃𝑑1.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄ ; con los valores medio de partícula 

que se obtuvieron fueron de 11.7 𝑛𝑚 y 19.03 𝑛𝑚 respectivamente. Siendo la de 

menor tamaño de partícula la que favoreció la oxidación del fenol. De la micrografía 

del catalizador 𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  se obervaron los canales paralelos con apilamientos 

regulares alargados con ciertas aglomeraciones de Pd ubicadas adentro y afuera 

de los conductos mesoporosos. 

En la reacción OCVH para la oxidación del fenol, se evaluaron los catalizadores 

𝑃𝑑𝑥 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  (𝑥 = 0.5%, 1.5 %, 3 % en peso) y el soporte, donde el soporte obtuvó 

una conversión del fenol del 20 %, mientras que el catalizador con mejor desempeño 

fue el  𝑃𝑑0.5 𝑆𝐵𝐴 − 15⁄  con un porcentaje de conversión del fenol del 64 % en 180 

minutos de reacción, indicando la formación de subproductos intermediarios durante 

la reacción, y esto puede estar relacionado con una mejor dispersión y distribución 

de las partículas del 𝑃𝑑𝑂 en el soporte SBA-15. 
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El uso del soporte tipo SBA-15 en los catalizadores de Pd para la oxidación catalítica 

vía húmeda del fenol, parece ser muy prometedor, debido a que el catalizador con 

menos contenido de Pd (0.5 % en peso), ha mostrado el mejor comportamiento 

catalítico en comparación con el resto de los materiales probados en esta reacción.  
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