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Abstract: In order to use the alumina as a hydrogenation catalyst carrier, from AICI, acid solution produced at the high-
purity hydrogen generation to the laboratory level, aplying precipitation, filtration, whashing and drying methods they
were synthesized two types of products nominated as Aluminafl) and Alumina(ll); these products were applied to the
treatment of thermal transition phases and the obtained products were characterized by DRX. So, by calcination for 5 h,
they were obtainsd the following results: Al G, amorphous was formed from Alumina(l) at 500°C, y-AlO, crystal
structure with 0,9437 A size was produced at 1100°C, x- ALLO, was formed by Alumina{li} calcination at 500°C and 850°C
, @ mixing of x-AlLO, and o- Al,Q, phases were formed from Alumina{ll} at 1100°C. On the other hand, calcinating by
second time -Al,0, amorphous at 850 and 1100°C for 5 h, they were formed y-AL,0, crystal structures with 0,5542 A
and 0,9437 A sizes respsctively, and when - AL O, was calcinated by second time at 600 and 850°C the same phase
of x- ALO, was remained, but at 1100°C were formed & mixing of k-Al,O, and o- AL O, phases. Finally, the y-AlO, crystal
structure produced without impurity could be used as a hydrogenation catalyst carvier.
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Resumen: Para emplear la alimina como soporte de catalizadores de hidrogenacion, a partir de la solucidn dcida de
AICI, producido en la generacién de hidrégeno de alta pureza a nivel de laboratorio, empleando los métodos de precipi-
tacién, fillracién, lavado v secado, se sintetizaron dos productos denominados Aldmina(l} y Aldmina(il), las que se
aplicaron al tratamisnto de transicién térmica de fases y los productos obtenidos se caracterlzaron por DRX. Asi,
calcinando por 5 h, fueron obtenidos los siguientas resultados: 1-Al,Q, amorfa se formé a partir de la Alumina(l) a 500°C,
¥-ALO, de estructura cristalina con tamario de cristalito 0,9437 A se formé a 1 100°C, - Al,0, se formé a partir de la
Aldmina(ll) a 500 y B50°C, y a 1100°C se formé una mezcla de las fases k-ALQ, y o- ALO, a partir de la Alimina(ll}. Por
otro lado, recalcinando y-Al,O, amorta a 850 y 1100°C por 5 h, se formaron cristales de vAl,0, con tamafios de 0,5542
Ay 0.9296 A raspactivamante,y cuando x- Al,O, fue recalcinado a 600 y 850°C se mantiene la misma fase x- ALO_ , pero
a 1100°C se formé una mezcla de fases «-AlO, y «-Al,Q,. Finaiments, la v-Al,QO, de estructura cristalina, libre de
impurezas serda usada como soporte de catalizadores de hidrogenacion.

Palabras claves: Soporte de catalizadores, v-Al,O, de estructura cristalina, x- AL,O, , DRX.

l. INTRODUCCION usa ampliamente como soporte la altimina, con
propiedades especificas como: drea superficial,
acidez, porosidad, etc. Por otro lado, viendo fa
dificultad de conseguir la alimina en el mercado
peruano, se tiene la idea de recuperar el Alumi-
nio como y-Al,Q, y a-Al,O, a partir de AlCI,, pro-
ducido en la obtencion de hidrégeno de alta pure-
Zaa nivel de laboratorio.

Debido a que la hidrogenacién catalitica es un
proceso de importancia cientifico y tecnoldgico
en la industria de aceites y grasas, en la obten-
cién de ciertos productos quimicos como el
ciclohexano, ciclohexeno y detivados, etc., en la
actualidad se vienen realizando trabajos da in-
vestigacién tanto en el Ambito nacionalt como
internacional@34, con la finalidad de hallar nue- Il. EXPERIMENTAL
vos catalizadores de hidrogenacidn con mejores

propiedades, para desarrollar nuevos procesos 2.1 Preparacién de la aldmina.

cataliticos 0 mejorar los ya existentes. En base Para la sintesis de la alimina se emplearon
alos trabajos realizados enla UNMSMy en otras solucién dcida de AICI, con impureza de hierro,
universidades peruanas, existe la necesidad de la cual luego de ser filtrada, se trata con solu-
seguir desarrollando el area de catalisis ci6n al 10%W de NH,OH hasta la formacién de
heterogénea con el usc de catalizadores scpor- un gel. El gel se lava por decantacion con sufi-
tados. Debide a que en la preparacién de ciente agua destilada en caliente varias veces,
catalizadores soportados de hidrogenacion, se hasta eliminar los ionas cloruro. Al gel libre de
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cloruros se disuelve parcialmente con solucion
2,0875 N de NaOH, Como resultado, se separa
por filtracién la parte soluble de la insoluble. Tra-
tando el fitrado con solucion al 13,2%W de HNO,
se obtiens el precipitado de hidréxido de alumi-
nio, del cual después de ser lavado y secado a
110 °C por 10 h, se obtiene el producto denomi-
nado Alumina(l). Por otro lado, al lavar a parte
insoluble y secar a 110 °C por 4 h, se obtiene el
producto denominado AlGminall).

2.2. Calcinacién de la Ah’milna(l) y
Alimina(ll)

Ambas aldminas luego da ser molidas y tami-
zadas con malla # 60 se calcinaron por 5 h.
Para estudiar el efecto de la temperatura de
calcinacién sobre la transicién de fases de las
dos aliiminas, la Alimina (I} se calcin6 a 500 y
1100 °C y la Alimina (1) se calcing a 500, 600
y 1100°C. Al mismo tiempo, la Aldmina(l) cai-
cinada a 500°C se volvié a calcinar a 850 y
1100°C por 5 h, en forma similar, la Alamina(ll)
calcinada a 500°C se volvi6 a calcinara 850y
1100°C.,

2.3 Caracterlzacién por DRX

La caracterizacién de las aliminas calcinadas
se hicieron en un difractémetro de Rayos X Tur
M62 con tubo de Co, empleando el metodo de
polvo.

Producto | Temperatura de calelnacién (°C)
calcinado 500 600 - 1100
Admina () | A0, - e
amorfa ctistales

CAmina(l) | AL | pALCs | A0

‘ o~ AO,

Tabla 1. Resultados de la calcinacién de la Aliminal)
y Alimina(il), obtenidas por sintesis

li. RESULTADOS

3.1. Sintesis y caracterizaclén de las
aliminas.

Como resultado principal del presente trabajo
de investigacion, partiendo de la solucion acuo-
sa acida de AlCI, , producido en el generador
dé hidrégeno de alta pureza a nivel de laborato-
tio. Después del lavado y secado, se han obte-
nido dos tipos de productos denominados como
Alimina(l) y Alamina(ll}. Por calcinacion de
Alliimina(l) a 500 °C se formé y-AL,O, amorfay a
1100°C se formé y-Al,O, de estructura cristali-
na. En cambio, al calcinar Aliminagll) a 500 °C

y 600 °C, solo se formé x- AL,O, ya 1100 °C se
formaron las fases de x-Al,O,, y o- AL,O,, tal
como se muestra en la tablan® 1 y figuras n°® 1
yea.
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Fig. 1. Transicién de la alumina (I} por calcinacion a
temperaturas de 500 y 1100 C*
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Fig. 2. Transicién de la alumina {II) por calcinacién a
temperaturas de 500, 600 y 1100 C°

3.2 Efecto de la temperatura de
recalcinacién sobre la transicién de la
Al,O, amorfa y x-ALO,, obtenidas por cal-
cinaclén a 500 °C.-

Al recalcinar v-AlL O, amorfa y %-Al,Q,, obts-
nidas por calcinacién a 500 °C, a temperaturas
de 600, 850 y 1100 °C, se han obtenido como
resultados, lo indicado en las tablas n° 2,3 y
figuras n° 3y 4.

Tabla 2, Resultados de la recalcinacion de la y-AlLO,
amorfa y x-Al,O,, obtenidas per calcinacién a 500 °C

Producto |Temperatura de recalcinacién (°C)
calcinado | 600 850 1100
TAOs | yAROs | yAO | pAROy

amarfa amorfa cristales | cristeles |
x-A204 . x-ANLOs A0,
o A0y
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Fig. 3. Transicién de la v=Al,0, amorfa calcinada a
500 C° por recalcinacién a temperaturas de 600, 850 y
1100 C*
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Fig. 4. Transicion de la x=ALO, calcinada a 500 C° por
recalcinacion a temperaturas de 850 y 1100 C°

Tabla 3. Efecto de |la temperatura de calcinacién y
de recalcinacidn sobre el tamaric de cristalitot) de
la y-AlLO, obtenida

Temperatura °C | 850* {1100*\ 1100
tCA)** 0,554 | 0,93 | 0,944

(*} :Temperaturas de recalcinacion.

(**) :Obtenida mediante la ecuacién de Debye-
Scherrer para el ajuste Lorentziano de los
picos correspondientes a los plancs (440)
de los difractogramas correspondientes.

IV. DISCUSION

Al analizar los resultados indicados en latabla n®
1 yfiguras n* 1y 2, se observa lo siguiente: De la
solucién &cida de AICI,, mediante el método de
sintesis aplicado, se obtienen después del seca-
do, dos tipos de productos dencminados
Aldmina(l) y Alaminadtl}. A panir de ellas, se re-
cupera ef aluminio como: y-Al,O, amorfa, 1-ALO,
de estructura cristalina, x-ALO, , x-ALO, y o-Al,O,
por calcinacién a 500, 600, 850y 1100 °C.
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De observarla Fig.1, los difractogramas indi-
can que la Alimina(l}, a la temperatura de
calcinacion de 500 °C se transforma en -
Al,O, amorfay a 1100 °C es muy estable la
¥AlLQ, de estructura cristalina libre de impu-
rezas. '

De ohservar la Fig. 2, los difractogramas indi-
can que la Aldmina (|1} a temperaturas de cal-
cinacién de 500 y 600 °C se transforma en x-
ALQ,, y a 1100 °C se forman las fases de «-
ALQ, y a-ALO,. Tal resultado indica que por
calcinacion de Aldmina(ll) entre 500y 1100 °C
no es posible obtener la y-ALQ,.

Como producto del analisis de los resultados
reportados en latabla n® 2 y figuras n° 3y 4 se
tiene lo siguiente: al volver a calcinar la y-Al,O,
amorfa reportada en la tablan®° 1y Fig. 1, a
temperaturas de 600, 850 y 1100 °C, se cbser-
va que a 800 °C se mantiene estable lafase de
v-Al,O, amorfa, mientras que a 850y 1100 °C
se transforma en y-Al,O, de estructura cristali-
na libre de impurezas. Por otro lado, al volver a
calcinar x- Al,O,, calcinada a 500 °C y reporta-
da enlatabla n® 1 y Fig. 2, a temperaturas de
850 y 1100 °C, se cbserva que a 850 °C se
mantiene estable la fase x- Al,O,, mientras que
a 1100 °C se transforma en las fases de k-Al,O,
y o-ALO,.

Al analizar los resultados reportados en la
tabla n® 3, en primer lugar, se cbserva que al
volver a calcinar y-AlL,O, amorfa a temperatu-
ras de 850 y 1100 °C se obtienen estructuras
cristalinas de y-AL O, , cuyos tamafos de los
cristalitos son mayores a mayor temperatura,
y, en segundo lugar, se cbserva gue por calci-
nacién directa de la Alimina(l) a 1100 °C se
obtienen cristalitos de y-AlLLO, de mayor ta-
maric, frente al valor obtenide por recalcinacién
a 1100 °C.

Por otro lado, los resultados indican que la sin-
tesis de la 0-Al,O, libre de impurezas por cal-
cinacién a 1100°C, no fue posible mediante el
método empleado.

V. CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos, se concluye io
siguiente:

1.Segun el método empleado es posible recu-
perar aluminio contenido en la solucion dcida
de AICI, como: y-Al,O, amorfa, y-ALO, de
estructura cristalina, x-Al,O, x-AL,O, y 0-Al,O,
por calcinacién a 500, 600, 850 y 1100 °C.



2.Mediante el método empleado es posible
sintetizar y-AlL,O, de estructura cristalina
entre temperaturas de calcinacién de 850
y 1100 °C.

3.L.a obtencion de v-Al,O, libre de impurezas -

facilitard su aplicacién como soporte en la
preparacién de catalizadores para reacciones
de hidrogenacion.

4.El tamafio del cristal de v-Al,O, , obtenida a
1100 °C es mayor que la del cristal de +-ALO,,
obtenida a 850 °C.
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