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RESUMEN

Superficies de laminas metalicas de aluminio y FeCrAlloy® fueron modificadas para la fabricacion de monolitos metalicos
cilindricos. Las laminas fueron tratadas con metodologias apropiadas para generar una capa de 6xido que sirva de interfase
entre la superficie del soporte monolitico y los materiales que se incorporaron. Las ldminas de aluminio fueron sometidas
a un proceso de anodizado utilizando acido sulftirico 2,6M como solucién electrolitica, intensidad de corriente de 2
amp/dm?, tiempos totales de tratamiento de 10 y 20 minutos y temperaturas de 25 y 30 °C. Por otra parte, las laminas de
FeCrAlloy® fueron calcinadas a 800, 900 y 1000 °C por tiempos totales de tratamiento de 11, 22 y 48 horas. Durante estos
procesos se produjo la migraciéon de aluminio a la superficie las laminas. Los materiales obtenidos fueron caracterizados
por las técnicas de difraccion de rayos-X, area superficial (BET), microscopia electronica de barrido y analisis quimico
por dispersion de energias de rayos-X. La lamina de aluminio tratada por anodizacion con una intensidad de corriente de 2
amp/dm? y temperatura de 30 °C por 20 min gener6 una capa de alimina fuertemente adherida al material como producto
del tratamiento quimico aplicado, mientras que la lamina de FeCrAlloy® con un tratamiento de 900 °C por 22 horas
presenté las mejores caracteristicas entre todos los materiales calcinados.
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF ALUMINUM AND FECRALLOY®
METALLIC SHEETS FOR THE INCORPORATION OF ACTIVE PHASE IN
MONOLITHIC CATALYSTS

ABSTRACT

Surfaces of aluminum and FeCrAlloy® metallic sheets were modified for the manufacture of cylindrical metal monoliths.
The sheets were treated with appropriate methodologies to generate an oxide layer that serves as an interface between the
metal surface and the materials to be incorporated. The aluminum sheets were subjected to an anodizing process using 2,6 M
sulfuric acid as electrolyte solution, current of 2 amp/dm?, total treatment times of 10 and 20 minutes and temperatures of
25 and 30 °C. On the other hand, FeCrAlloy® sheets were calcined at 800, 900 and 1000 °C for total treatment times of 11,
22 and 48 hours. During these processes migration of aluminum to the surfaces occurs. The materials were characterized
by the techniques of X-ray diffraction, surface area (BET), scanning electron microscopy and chemical analysis by energy
dispersive X-ray. The aluminum foil treated by anodizing with a current of 2 amp/dm? and 30 °C for 20 min generated
a tightly adherent alumina layer to the material as a product of this chemical treatment, while FeCrAlloy® sheet with a
treatment of 900 °C for 22 hours showed the best characteristics among all the calcined materials.

Keywords: Aluminium, Anodization, Calcination, FeCrAlloy®, Metallic sheets, Monoliths.
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INTRODUCCION

A través del tiempo se han desarrollado diferentes tipos
de catalizadores soportados en los cuales los componentes
activos son depositados en un soporte de gran area
superficial. Actualmente, un campo de vital interés es el
empleo de soportes estructurados, tales como los monolitos.
Estos materiales son estructuras rigidas tridimensionales
que presentan grandes poros o canales que aseguran el paso
de los fluidos con bajas pérdidas de carga, exponiéndose
una gran superficie sobre la cual se puede adherir una
delgada capa de catalizador con una fase activa apropiada.
Los monolitos se han venido utilizando ultimamente
para tratar efluentes gaseosos y/o liquidos y reducir la
concentracion de compuestos nocivos antes de descargarlos
almedio ambiente (Avilaetal. 2005). Se han empleado como
catalizadores para procesos de oxidacion de compuestos
organicos volatiles, reduccion catalitica selectiva de NOx
y como convertidores cataliticos en los tubos de escapes
de los vehiculos para la eliminacion de CO, SOx y NOX,
entre otros. Esto se debe a que estos materiales pueden
trabajar bajo condiciones de operacion severas tales como:
presencia de vibraciones en el sistema, altos caudales,
rapidos cambios de temperatura y en ambientes corrosivos.
También son capaces de cumplir con las exigencias de
los procesos cataliticos ambientales en los cuales se debe
producir bajas caidas de presion, tratar caudales elevados y
trabajar a elevadas conversiones.

Segun el tipo de material que se emplee, estas estructuras
pueden ser construidas de dos formas: monolitos ceramicos
6 monolitos metalicos. Los monolitos ceramicos tienden
a sufrir dafios mecanicos (fracturas) y a generar puntos
calientes debido a su baja conductividad térmica. Por
el contrario, los monolitos metalicos presentan elevada
resistencia mecanica, alta conductividad lo que permite
evitar la proliferacion de puntos calientes y por consiguiente
la desactivacion del catalizador; adicionalmente exhiben
espesores de pared mas finos los cuales permiten mayor
versatilidad en el disefio de las celdas y admiten el acceso
a un numero superior de sitios cataliticos, reduciéndose de
esta manera las caidas de presion en el sistema.

No obstante, una de las etapas mas importantes en la
preparacion de los catalizadores monoliticos metélicos es
la fijacion de la fase activa del catalizador sobre el metal; es
decir, la adherencia de la pelicula de la capa catalitica sobre
la superficie del monolito; por esa razon es recomendable
utilizar soportes metalicos cuyas aleaciones contengan
aluminio con el fin de permitir su migracion a la superficie
en forma de 6xido de aluminio. Para la generacion de esta
interfase cominmente son empleados métodos quimicos,

como el anodizado, en el caso de las ldminas de aluminio
(Avila et al. 2005) y métodos térmicos, como la calcinacion,
para las laminas de FeCrAlloy® (Zhao et al. 2003).

El anodizado es una técnica electroquimica cuyo principio
es semejante al de una celda galvanica. Se emplea para
oxidar la superficie del aluminio generando una capa de
alimina superficial de proteccion de manera que se alcance
una mayor resistencia y durabilidad. En este proceso se
crea una pelicula en la superficie de la [amina cuyo espesor
es mayor en comparacion a la contenida originalmente
de fabrica. La proteccion del aluminio dependera en gran
medida del espesor de la capa formada, por lo tanto una
vez realizada la anodizacion es posible llegar a obtener
peliculas de 6xido de aluminio con un espesor de hasta
15pm.

Durante la anodizacién se desarrollan, casi en simultaneo y
de manera competitiva, dos procesos tales como: generacion
de alimina y disolucion de la alimina formada. Varios
autores (Valentini et al. 2001; Burgos et al. 2003; Sanz et al.
2009) han mostrado en la literatura especializada como las
caracteristicas texturales de la capa de alumina generada en
las superficies de laminas de aluminio sometidas a procesos
de anodizacion dependen de variables como: efecto de
agitacion, tiempo, temperatura, densidad de corriente,
naturaleza y concentracion del electrolito seleccionado. La
adecuada combinacion de estos parametros, genera capas
de alumina altamente adherentes, de texturas adecuadas,
térmicamente estables y resistentes a los golpes mecanicos,
por lo cual son ideales para ser utilizadas como soporte de
catalizadores.

Por otra parte, en la bisqueda de procesos cataliticos mas
eficientes, también se han realizado trabajos en el desarrollo
de nuevos sistemas estructurados empleando laminas de
aleaciones férricas del tipo FeCrAl (Zhao et al. 2003; Avila
et al. 2005; Zamaro et al. 2006; Ryu et al. 2007; Barbero
et al. 2008; Sanchez et al. 2009). En estos trabajos se ha
reportado el uso del proceso de calcinacion para generar
una delgada capa superficial de alimina producida por
la segregacion de o6xido de aluminio a la superficie
del material con el objetivo de obtener una superficie
rugosa capaz de retener de manera eficiente el material
cataliticamente activo para ser empleado como catalizador
en diversas reacciones quimicas. El uso de esos materiales
permitiria favorecer fendmenos de transferencia de calor
(en reacciones exotérmicas) y transferencia de masa (evita
altas caidas de presion) los cuales se ven limitados en los
sistemas en los que se emplean catalizadores convencionales
en forma de pellets.
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Sobre la base de lo anterior, el desarrollo del presente trabajo
de investigacion examina las condiciones mas adecuadas
para la generacion de una interfase de contacto de y-AlO,
rugosa, que permita anclar fases cataliticamente activas
sobre laminas de Aluminio y FeCrAlloy® para diferentes
aplicaciones industriales.

TECNICAS EXPERIMENTALES
Materiales utilizados

En este trabajo fueron usadas laminas metalicas comerciales
de aluminio y de FeCrAlloy®, esta tltima de composicion:
Fe = 72,8%, Cr: 22%, Al: 5%, Y: 0,1%, Zr: 0,1%.

Anodizacion de las laminas de aluminio

Las laminas metalicas de aluminio fueron sometidas a
una ctapa de lavado con agua jabonosa y humedecidas
con acetona antes de ser sometidas a pre-tratamiento con
hidréxido de sodio (NaOH) al 5% v/vy con &cido clorhidrico
al 50% v/v con el fin de desengrasarlas y eliminar cualquier
tipo de impurezas en su superficie previo al proceso de
anodizacion (Figural).

Figura 1. Montaje para lavado con NaOH

Para la formacion de capas superficiales de o6xido de
aluminio por anodizado se empled un montaje como el
mostrado en la Figura 2. El proceso de anodizado se llevo
a cabo en un tanque de polipropileno empleando como
electrolito una solucion de acido sulftrico diluido a 2,6
M, variando la temperatura del bafio entre 25 y 30 °C,
tiempo de anodizado entre 10 y 20 minutos ¢ intensidad de
corriente entre 1 y 2 amp/dm? (Monaco, 2009).

Figura 2. Sistema de anodizacion

Las condiciones de los ensayos de anodizacion son
mostradas en la Tabla 1. La fuente de alimentacion utilizada
para regular la densidad de la corriente fue una fuente de
poder marca DC Regulated Power Supply modelo GP3005-
3 con capacidad para operar entre 0 y 30 V y de 0 a 10
A (Figura 2). La corriente necesaria para la electrolisis fue
calculada sobre la base de la superficie de las piezas, es decir,
se suministré un flujo de corriente entre 1 y 2 amperios por
dm?2 con un voltaje de 12-14 V aproximadamente (Burgos
et al. 2003).

Tabla 1. Parametros evaluados en los ensayos de

anodizacion
Temperatura Intensidad Tiempo (min)

(°0) (amp/dm?)
25 1 10
25 2 10
25 1 20
25 2 20
30 1 10
30 2 10
30 1 20
30 2 20

El aluminio fue fijado en el anodo con soportes y se
coloco entre dos hileras de laminas de aluminio alineadas
paralelamente y conectadas al catodo. Inmediatamente
después del anodizado las piezas fueron lavadas con agua
destilada, y posteriormente fueron secadas a 25 °C durante
1 h
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Calcinacion de FeCrAlloy®

Las laminas de FeCrAlloy® se sometieron a calcinacion
bajo las condiciones experimentales mostradas en la Tabla
2.

Tabla 2. Parametros evaluados en los ensayos con
FeCrAlloy®

Tiempo (h) Temperatura (°C)
22 800
22 900
22 1000
11 900
48 900

Los procesos de calcinacion se llevaron a cabo en una
mufla marca Felisa modelo FE-340 bajo atmdsfera de aire
estatico y a una velocidad de calentamiento de 10 °C/min
hasta alcanzar las temperaturas finales de tratamiento de
800, 900 y 1000 °C durante 11, 22 y 48 horas, de acuerdo a
lo especificado en la Tabla 2.

Caracterizacion

Las fases cristalograficas fueron determinadas a partir de
patrones de difraccion de rayos X (DRX), obtenidos en un
equipo Siemens D-5005 con radiacion Cu-Ka y rango de
barrido de 30° a 90°. Para determinar las caracteristicas
texturales, las laminas previamente desgasificadas fueron
analizadas en un equipo de adsorcién de gases marca
Micromeritics, modelo ASAP 2010. Las medidas de area
superficial superficial fueron calculadas por el método
BET. Para los analisis por microscopia electronica de
barrido (MEB) se utiliz6 un microscopio electronico de
barrido Phillips XL-30. Las muestras analizadas por MEB
fueron previamente recubiertas con oro en un vaporizador
i6nico Baltec SCD-050. El andlisis quimico elemental por
dispersion de energias de rayos X (EDX) se realiz6 en
un analizador de energias dispersivas de rayos-X EDAX
acoplado al microscopio de barrido.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 3 se presentan los patrones DRX de las [dminas
de aluminio empleadas en la manufactura de los monolitos
metalicos. La Figura 3(a) muestra el difractograma de la
lamina de aluminio sin tratar con el objetivo de tener sus
senales como referencia antes de someterla al proceso de
anodizacion. Adicionalmente, se presentan en las Figuras

3(b), (¢) y (d) los DRX de las laminas de aluminio luego
de ser sometidas al proceso de anodizado, para evaluar el
efecto de la variacion del tiempo de anodizado (Figuras
3(b) y (d)) y la temperatura de anodizacion (Figuras 3(c) y
(d)) en la formacion de nuevas fases en su estructura.

La determinacion de las fases presentes en todos los
difractogramas se realizé por comparacion con los patrones
de difraccion publicados en la base de datos Powder
Diffraction File del Internacional Center for Diffraction
Data.

En este sentido, el empleo de la base de datos permitid
identificar las sefales presentes en el difractograma de la
figura 3(a) por medio de la tarjeta JCPDS 04-0787 asignada
a la fase de aluminio metalico. En las Figuras 3 (b), (¢) y
(d) es posible visualizar la ausencia de cambios importantes
de la ubicacion de las reflexiones presentes en todas las
muestras analizadas, independientemente de la variacion
en los parametros de anodizacion realizados.

No obstante, los leves desplazamientos en la posicion de
los picos en comparacion con los mostrados por el patron
de la 1amina de aluminio sin tratar (Figura 3(a)) se pudieran
relacionar con la generacion de una delgada capa de
y-ALO, amorfa en la superficie de las laminas, como ha
sido reportado en trabajos previos por Burgos et al. 2003,
producto de los procesos de anodizado aplicados.
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Figura 3. Patrones de difraccion DRX de las laminas de

Aluminio. (a) lamina sin tratamiento, (b) 10 min, 2amp/

dm? a 25 °C, (c) 20 min, 2 amp/dm? a 30 °C, (d) 20 min,
2amp/dm? a 25 °C
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Por ende, es posible plantear que los analisis realizados por
DRX sugieren que la superficie de las laminas de aluminio
pudieron ser modificadas de alguna manera a pesar de
que la técnica, tal como se empled, no logra resolver
eficientemente los patrones de difraccion como para
identificar adecuadamente a la nueva fase, posiblemente
esto es debido a que los tratamientos fueron dirigidos hacia
la superficie y no a la masa de la lamina y DRX no es una
técnica superficial.

La Figura 4 muestra los patrones de difraccion DRX de
las laminas metalicas de FeCrAlloy® sin tratar y tratadas
bajo diferentes condiciones de temperatura y tiempo de
calcinacion.
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Figura 4. Patrones de difraccion DRX de laminas de

FeCrAlloy®. (a) lamina sin tratamiento, y calcinadas

a (b) 800 °C por 22 h, (c) 900 °C por 11 h, (d) 900 °C
por22 h

En la Figura 4(a) se presenta el difractograma de la 1amina
de FeCrAlloy® sin tratamiento previo, en donde se observa
las caracteristicas originales con las que fue suministrada
por la fabrica. Para la identificacion de las fases presentes en
este material, inicialmente fueron tomados como referencia
los principales compuestos contenidos en las laminas de
FeCrAlloy®, y se realizaron comparaciones con las tarjetas
de fases puras de hierro, cromo y aluminio; siendo la
tarjeta JCPDS 85-1410 asignada al hierro metalico (Fe) la
que presenté mayor semejanza tanto en la posiciéon como
en la intensidad de los picos presentes a angulos 2Theta de
63,96° y 81,11°, demostrando asi que el patrén obtenido
corresponde a un sistema ctbico centrado en las caras.

De igual manera, las Figuras 4(b), (¢) y (d) muestran los
DRX de las laminas de FeCrAlloy® luego de ser calcinadas
a 800 °C por 22 h (Figura 4(b)), 900 °C por 11 h (Figura
4(c)) y 900 °C por 22 h (Figura 4(d)), respectivamente. Se

estudi6 la influencia de la temperatura de calcinacion (800
y 900 °C) en los casos de las Figuras 4(b) y (d), y del tiempo
de calcinacion (11 y 22 h a 900°C) en los patrones de las
Figuras 4(c)y 4(d).

Es posible apreciar la similitud existente entre la sefal
presente a 63,9° en los difractogramas de todas las muestras
calcinadas y el de la Figura 4(a). La misma se encuentra
relacionada a la sefial de hierro metédlico proveniente de
la aleacion de la ldmina en la cual el hierro se encuentra
como elemento mayoritario. Adicionalmente, es importante
acotar que las sefiales presentes en el patron de la lamina
de la Figura 4(b) son similares a la del FeCrAlloy® original
a pesar de haber sido calcinada a 800 °C por 22 h. En el
mismo no se observan nuevas fases sino una variaciéon
en la intensidad de los picos de Fe. Lo anterior puede ser
atribuido a un cambio en la morfologia del material que trae
como consecuencia variaciones en las intensidades de los
picos producto del tratamiento térmico aplicado.

No obstante, al someter los materiales a un proceso de
calcinacion a 900 °C a diferentes tiempos de tratamientos
(Figuras 4(c) y (d)) se observa la aparicion de otro pico
alrededor de 66,50° 2Theta producto de la generacion de
una nueva fase, seflalada en la figura N° 4, posiblemente
relacionada con la migracion de aluminio a la superficie en
forma de alimina segun la tarjeta JCPDS 75-0787 (ALO,),
llevando a deducir que los tratamiento de calcinacién a 900
°C fueron los que lograron una adecuada modificacion de la
superficie del material.

Area superficial (método BET)

Los wvalores de area superficial especifica  (ASE)
determinados por el método de BET de las laminas
metalicas de aluminio y FeCrAlloy® son mostrados en las
Tablas 3 y 4, respectivamente. Notese que las desviaciones
experimentales obtenidas estan entre el 10 y 20% del valor
medido, correspondiente a lo esperado para esta técnica, a
pesar de los valores relativamente bajos de area superficial.

Tabla 3. Medidas de area superficial de las laminas
metalicas de aluminio

Temperatura Intensidad Tierflpo ASE (m/g)
(°0) (amp/dm?) (min)
sin tratar 2,27£0,2
25 1 10 2,4£0,1
25 2 10 2,7£0,2
25 1 20 7,5%£0,2
25 2 20 9,7%£0,2
30 1 10 5,3£0,1
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Temperatura Intensidad Tiempo
. ASE (m?/g)
(°O) (amp/dm?) (min)
30 2 10 5,2%0,1
30 1 20 5,8£0,2
30 2 20 6,1£0,7

Como puede observarse en la Tabla 3, los valores de area
superficial de las laminas metalicas de aluminio sin tratar
y tratadas por anodizacion se encuentran en el orden de 2
a 10 m?*/g. La secuencia en el orden de magnitud pareciese
estar influenciado en primer lugar por la temperatura de
tratamiento (25 y 30 °C) seguido por la influencia del tiempo
de tratamiento (10 y 20 min) sobre este parametro. Asi las
laminas tratadas a 25 °C y 20 min son las que presentan
las mayores medidas de area superficial. En general, se
evidencia que a una intensidad de corriente mayor de 1
amp/dm? se observa que se genera un mayor niumero de
poros a nivel superficial de las laminas, que originan un
incremento en el area superficial.

De igual manera en la Tabla 4 se presentan las medidas de
area por BET de las laminas de FeCrAlloy®.

Tabla 4. Medidas de area superficial de las laminas
metalicas de FeCrAlloy®

Tiempo (min) Tem[():éf)ltura ASE (m%g)*
sin tratar 7,9£1,6
22 800 7,4£1,5
22 900 9,3£0,8
22 1000 22,84£3,6
11 900 8,4£0,6
48 900 14,7£1,6

En el caso de las laminas de FeCrAlloy® los valores de
ASE por el método BET (Tabla 4) se encuentran en el
rango de 7 a 23 m?g. Tanto en las laminas de aluminio
como en las de FeCrAlloy® (sin tratar y tratadas de 800
a 1000 °C por 22h) se puede observar la influencia de
la temperatura del tratamiento aplicado sobre el area
superficial. Adicionalmente, se estudi6é la influencia del
tiempo de tratamiento sobre las medidas texturales de las
laminas de FeCrAlloy®, encontrandose que al aumentar
el tiempo de calcinacion a 900 °C, se observa un efecto
directamente proporcional en el area superficial generada,
en el orden 48 h > 22 h > 11 h. Los resultados anteriores
muestran que las laminas tratadas quimica o térmicamente
generan material en sus superficies que presentan valores de

ASE con potencialidades para ser empleadas como soporte
para anclar una fina capa de catalizador que pueda ser usado
en diversas reacciones cataliticas altamente exotérmicas
como, por ejemplo, la hidrodesulfuracion de tiofeno (HDS)
donde las laminas metalicas permitirian favorecer los
fendmenos de transferencia de calor en el sistema, evitando
la rapida desactivacion de los catalizadores anclados como
consecuencia de la generacion de puntos calientes en su
estructura

Analisis por Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)
y Energia dispersiva de Rayos-X (EDX)

La caracterizacion por microscopia electronica de barrido
ha posibilitado el estudio de la morfologia de la superficie
de las laminas metélicas de aluminio y FeCrAlloy® antes
de ser tratadas y luego de los tratamientos quimicos y
térmicos de anodizacion y calcinacion aplicados a cada uno
de estos materiales. Los mismos fueron complementados
con analisis quimicos semicuantitativos realizados con el
uso de la técnica de energia dispersiva de rayos-X que se
encuentra acoplada al microscopio electronico de barrido,
los cuales permitieron determinar los porcentajes en peso
y porcentajes atomicos de los elementos presentes en las
laminas.

Laminas de aluminio
La caracterizacion realizada por MEB y EDX a las laminas

de aluminio sin tratamiento previo es mostrada en la Figura
5 (a) y (b), respectivamente.
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Figura 5. Lamina de Aluminio sin tratamiento.
(a) Micrografia MEB, (b) Analisis quimico por EDX
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La micrografia de la Figuras 5(a) obtenida a partir de la
lamina de aluminio original, es decir, sin tratamiento previo,
presenta caracteristicas de un material con una morfologia
homogénea y una superficie bastante lisa. El analisis por
dispersion de rayos-X (Figuras 5(b)) muestra al aluminio
con un 98,63% como el compuesto presente en mayor
proporcion.  El aluminio se encuentra acompafiado, en
menor proporcion, por un segundo componente identificado
como manganeso con un porcentaje en peso de 1,37 % en
peso que es originario de la aleacion de la lamina.

Elefecto de las condiciones del anodizado en las propiedades
texturales de las laminas de aluminio es mostrado en las
Figuras 6, 7 y 8. En tal sentido, las Figuras 6(a) y 6(b)
presentan la micrografia MEB y analisis quimico EDX que
se realizo a la lamina de aluminio con un tratamiento de
anodizado por 10 min, a 2 amp/dm? de densidad de corriente
y 25 °C de temperatura.
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Figura 6. Lamina de aluminio anodizada por 10 min,
2amp/dm? y 25 °C.
(a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico por EDX

En la micrografia mostrada en la Figura 6(a) se puede
visualizar un cambio cualitativo a nivel superficial en
comparacion con la lamina sin tratamiento previo (Figura
5(a)), donde se muestra la aparicion de una serie de poros
generados de forma homogénea a nivel superficial. En el
analisis por EDX (Figura 6(b)) se observa la presencia de
un pico que representa al oxigeno con un porcentaje en peso
de 41,84 %, mientras que el pico de aluminio disminuye
su contenido en comparacion con la lamina original a un
porcentaje de 53,60 %. También es importante tomar en
consideracion al pico de manganeso con un 1,05 % en
comparacion con el 1,37% con el que se habia reportado

en el material original; asi como la presencia de un pico
identificado como de azufre con un porcentaje de 3,51 %
el cual es atribuido a residuos provenientes de la solucion
electrolitica de acido sulfrico empleada durante el proceso
de anodizado y que no fue totalmente removida durante
los lavados que se realizaron en la etapa previa al proceso
de anodizacion. Tanto la micrografia como el analisis por
EDX evidencian la formacion de una capa de oxido de
aluminio en la superficie de las laminas de aluminio luego
del proceso de anodizado.

En la Figura 7(a) y (b) se presentan la micrografia MEB
y analisis quimico por EDX que se realiz6 a la lamina de
aluminio sometida a un tratamiento de anodizado por 20
min, con 2 amp/dm?2 de densidad de corriente y 25 °C de
temperatura con el fin de realizar una comparacion de la
influencia de estos parametros sobre las caracteristicas
texturales de la superficie de la lamina.
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Figura 7. Lamina de aluminio anodizada por 20 min,
2amp/dm? y 25 °C.
(a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico por EDX

Al realizar el estudio del aumento en el tiempo de
anodizado de 10 a 20 minutos, el analisis por MEB permitio
observar una disminucion en la cantidad de poros. No
obstante, también se evidencid un aumento en los tamafios
de los poros a nivel superficial de la lamina de aluminio
posiblemente producto de la disolucion de la alimina
generada en sus paredes, lo que se encuentra relacionado
al mayor tiempo de exposicion del material en el medio
electrolitico. Por EDX se observd una disminucion poco
significativa en el porcentaje en peso de oxigeno de 41,84
a 40,12 % con el aumento en el tiempo de anodizado, asi
como un incremento de 53,60 a 55,93 % para el aluminio;
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lo cual sugiere que a mayor tiempo de anodizacion seria
menor la cantidad de 6xido de aluminio formado en la
superficie, confirmando lo visualizado por MEB. Se sigue
observando manganeso y el pico de azufre se muestra con
un porcentaje en peso menor, en el orden de 2,73 %.

Por otra parte, en la Figura 8(a) y (b) se presentan la
micrografia MEB y analisis quimico EDX que se realizo a
la lamina de aluminio con un tratamiento de anodizado por
20 min, a 2 amp/dm?y 30 °C de temperatura.

En la misma se analiza la influencia de la temperatura
de anodizado en la generacion de la capa de alumina en
la superficie de la lamina de aluminio. En la Figura 8 se
presenta la MEB de la 1amina de aluminio anodizada bajo
una temperatura de 30 °C.
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Figura 8. Lamina de aluminio anodizada por 20 min,
2amp/dm2 y 30 °C. (a) Micrografia MEB, (b) Analisis

quimico por EDX

La MEB de la Figura 8(a) muestra una pérdida en la
rugosidad de la superficie del material, en comparacion
con la lamina anterior (Figura 7(a)), la misma podria
estar relacionada con la generacion de menor cantidad de
alimina junto a la mayor disolucion de la alimina generada.
Los resultados de EDX de los picos de oxigeno y aluminio
muestran porcentajes en peso de 33,98% y 62,14 %,
respectivamente (Figura 8(b)); confirmando la disminucién
de la capa de 6xido de aluminio creada a nivel superficial
producto del tratamiento de anodizado aplicado. El pico de
azufre originado por los residuos de solucion electrolitica
que se mantuvo en el orden del 2,08 % y del 1,27 % para
el manganeso de la aleacion de la lamina de aluminio, asi

como la presencia de Sodio (Na) el cual es atribuida a los
lavados que se realizaron en la etapa previa al proceso de
anodizacion.

Al realizar una comparacion de los resultados presentados
anteriormente, tomando en cuenta la influencia de la
temperatura y tiempo de anodizado, se puede concluir que
la lamina de aluminio que presentd la capa de alimina
superficial con morfologia y composicion adecuadas para
la incorporacion de fases activas, presentando ademas la
mayor area superficial (Tabla 3), fue la producida mediante
un proceso de anodizado empleando condiciones de 20 min
de tiempo, 2amp/dm? de intensidad de corriente y 25 °C de
temperatura.

Laminas de FeCrAlloy®
En la Figura 9 se presentan las micrografia MEB (9(a)) y

analisis EDX (9(b)) realizados a la lamina de FeCrAlloy®
sin tratamiento previo.
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Figura 9. Lamina de FeCrAlloy® sin tratamiento previo.
(a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico por EDX

La Figura 9(a) muestra la superficie de la lamina de
FeCrAlloy® original en la cual se puede apreciar que la
imagen presenta una superficie con aspecto uniforme sin
modificacion alguna. Asi mismo, mediante el analisis de
energia dispersiva de rayos-X (EDX) presentado en la
Figura 9(b) se pudo conocer la composicion quimica de la
misma. En la Tabla se observd la presencia en porcentaje
en peso de 72,79 % de hierro, 21,04 % de cromo, 5,98 %
de aluminio y trazas de otros elementos, como el Ti que
al ser comparados con los valores de la composicion del
FeCrAlloy® reportada por la Goodfellow (Fe72,8/Cr22/
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Al 5/Y 0,1/Zr 0,1 ) es posible apreciar la similitud de los
valores, asegurando de esta manera la excelente calibracion
del analizador EDX acoplado al microscopio empleado en
los analisis y confirmando que el material empleado en este
trabajo es el mismo recomendado por la literatura (Zhao et
al. 2003; Avila et al. 2005; Zamaro et al. 2006; Ryu et al.
2007; Barbero et al. 2008; Sanchez et al. 2009).

En la Figura 10 se presenta la micrografia MEB (Figura
9(a)) y analisis quimico por EDX (Figura 10(b)) realizados
a la ldmina de FeCrAlloy® luego de un tratamiento de
calcinacién a una temperatura de 900 °C por 22 horas.

T -~

Figura 10. Lamina de FeCrAlloy® calcinado a 900°C por

22 horas. (a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico por
EDX
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La imagen presentada en la Figura 10(a) permite visualizar
la morfologia de la lamina de FeCrAlloy® después del
tratamiento de calcinacion indicado. En la misma se
puede apreciar la generacion de una capa homogénea,
presumiblemente de 6xido de aluminio segtin lo reportado
previamente por DRX, con microcristales en forma de
filamentos en la superficie de la lamina. Por EDX (Figura
10(b)) se determind un porcentaje en peso de oxigeno de
29,54 %, y un aumento en porcentaje en peso del aluminio
hasta 43,35 % con relacion al 5,98% mostrado en el EDX
de la lamina sin tratar (Figura 9(b)), confirmando la
formacion del 6xido de aluminio y la migracién de este
ultimo elemento hacia la superficie. De igual manera, el
analisis quimico realizado muestra los porcentajes del
resto de los constituyentes de la lamina de FeCrAlloy®
con un porcentaje en hierro del 19,62 % y cromo de
6,35%, respectivamente, valores que deberian permanecer
constantes, independientemente del tratamiento térmico

aplicado, debido a que no existe migracion de estos elementos
a la superficie de las laminas. La variacion observada puede
atribuirse a enmascaramiento de esos elementos debido
al espesor de la capa de alimina generada. Notese que la
relacion Fe/Cr antes del tratamiento es 3,8; mientras que
después de ese tratamiento es 3,1; lo que indica un ligero
enriquecimiento en el contenido de cromo.

En las Figuras 11(a) y (b) se presentan la micrografia MEB
y el analisis quimico EDX que se realizo a la lamina de
FeCrAlloy® con un tratamiento de calcinacion bajo una
temperatura de 1000 °C por 22 horas.
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Figura 11. Lamina de FeCrAlloy® calcinado a 1000°C
por 22 horas. (a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico
por EDX

En la micrografia de la Figura 11(a) se observan los
microcristales de alimina formados, que al aumentar la
temperatura de calcinacion de 900 a 1000°C presentan una
menor definicién que los mostrados en la figura N°10(a), sin
embargo se sigue apreciando la homogeneidad de la capa
de oxido de aluminio creada en la superficie de la lamina
como consecuencia del tratamiento térmico aplicado. Con
el aumento de la temperatura de calcinacion el analisis de
EDX reporté una disminucion en la cantidad de oxigeno
de 29,54 a 12,88 % y un aumento de 43,35 a 46,21% en el
porcentaje en peso del aluminio, lo cual se traduce en que
a medida de que aumente la temperatura de calcinacion se
genera una menor cantidad de 6xido de aluminio a nivel
superficial, es decir, una capa mas delgada de alimina. Los
elementos, como el hierro y el cromo, se encuentran en
27,30 % y 10,39 %, respectivamente, con una relacion Fe/
Cr=2,6; de nuevo indicando un enriquecimiento superficial
del contenido de cromo y confirmando que la generacion
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de una capa mas delgada da lugar a que el EDX analice
una mayor cantidad de muestra de la matriz de la lamina de
FeCrAlloy®. No obstante, este resultado sélo muestra que
la variacion se debid a la alta temperatura a la que estuvo
expuesta la lamina durante su calcinacion.

Las Figuras 12(a) y (b) muestran la micrografia MEB
y el andlisis quimico EDX que se realizo a la lamina de
FeCrAlloy® con un tratamiento de calcinaciéon a una
temperatura de 900 °C por un tiempo de 48 horas.

La micrografia MEB de la Figura 12(a)
influencia de un mayor tiempo de exposicion de la lamina de
FeCrAlloy® al tratamiento de calcinacion en comparacion
con los resultados mostrados en la figura N°10(a).
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Figura 12. Lamina de FeCrAlloy® calcinado a 900°C por
48 horas. (a) Micrografia MEB, (b) Andlisis quimico por
EDX

En la micrografia de la Figura 12(a) es posible observar
como los microcristales de alumina aumentaron en
cantidad, afectando de esta manera la definicion de la
imagen, pero manteniéndose la homogeneidad de la capa
de 6xido de aluminio formada. Por otra parte, los resultados
de EDX reportan un porcentaje de 38,72% en oxigeno y
de 52,10 % para el aluminio. Mientras que los porcentajes
en peso del hierro y el cromo disminuyen a 6,14 % y 2,34
%, respectivamente. Esto corresponde a una relacion Fe/
Cr = 2,6; igual a la obtenida para los resultados mostrados
en la Figura 11(b). La disminucion aparente del contenido
de estos metales demuestra que el aumento del tiempo
de calcinacion da lugar a la generacion de una capa de
interfase de mayor espesor de alimina.

Por lo tanto, seglin los resultados de MEB y EDX la lamina
de FeCrAlloy® calcinada a 900 °C por 22 h es la que posee
el mayor potencial para favorecer la incorporacion del
catalizador con una adecuada adherencia a la lamina debido
a la excelente definicién de los microcristales de alimina
que aportan una elevada rugosidad a su superficie, la cual
en este caso posee un area superficial intermedia entre la
lamina original y las sometidas a mayor temperatura o
tiempo mas prolongado de calcinacion (Tabla 4)

CONCLUSIONES

» Selogré modificar las superficies de laminas metalicas de
FeCrAlloy® y aluminio, formando una capa de interfase
de 6xido de aluminio potencialmente adecuada para la
incorporacién de catalizadores a dichas superficies.

* Se determin6 que el analisis por difraccion de rayos-X
no es el método mas adecuado para la caracterizacion de
las laminas debido a que esta técnica, de la forma que se
empleo, no posee la apreciacion necesaria para detectar
cambios en las superficies.

* La técnica de microscopia electronica de barrido
acoplada con dispersion de energias de rayos-X fue la
mas apropiada de las técnicas estudiadas para realizar
los analisis de caracterizacion de las modificaciones
obtenidas a nivel superficial de las [dminas metalicas.

* Los mejores resultados para la generacion de la interfase
en la lamina de aluminio se lograron con el anodizado
por un tiempo de 20 min, una densidad de corriente de 2
amp/dm?2 y una temperatura de 25 °C; mientras que para
lalamina de FeCrAlloy® se obtuvieron con la calcinacion
a 900 °C por 22 horas.
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