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RESUMEN

El presente trabajo estudia el efecto que ejercen las caracteristicas iniciales del hidroxido de aluminio y de las condiciones
de moldeado sobre las propiedades texturales y mecanicas de soportes cataliticos esféricos de y-alimina. Los hidrdxidos
de aluminio de estructura pseudobohemita son obtenidos mediante el proceso de precipitacion empleando como precursores
nitrato de aluminio nanohidratado (muestras BP) o gibbsita proveniente del proceso Bayer (muestras GL). La preparacién
de las pellas de alimina de 1 - 3 mm de diametro se realiz6 mediante el método de peletizacion y los métodos sol-gel -
moldeado en aceite. Se estudiaron diversos pardmetros que afectan el proceso de granulacién. Los resultados indicaron
que tanto las caracteristicas iniciales de los hidroxidos de aluminio como las condiciones de moldeado tienen una gran
influencia sobre las propiedades finales de las pellas. El método de moldeado en aceite result6 ser mejor que el método de
peletizacion. La cristalinidad inicial de los hidroxidos posee un efecto importante sobre el area superficial y la resistencia de
los granulos esféricos. Sistemas pobremente cristalizados permitieron obtener granulos resistentes con altas areas
superficiales especificas; mientras que el moldeado en aceite y la posterior coagulacion afectaron en mayor medida la
forma, firmeza y tensiones internas de las pellas.
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PREPARATIONAND CHARACTERIZATION
OF CATALYTIC SUPPORTSy-ALUMINAGRANULATE

ABSTRACT

The aim of this work is to study the effect of initial hydroxide properties and molding conditions on the desired spherical
shape, texture, structure, and mechanical properties of granular alumina (ALO,). The aluminium oxyhydroxide of a
pseudoboehmite structure was obtained by precipitation, using as precursors, aluminium nitrate (sample BP) or gibbsite
obtained from the Bayer process (sample GL). Two methods were used to prepare the y- Al,O, granules. The first method
is based on the snowball effect (production of spheres by rotating dish granulator). The second method is a combination
of the sol-gel — oil drop process. Various parameters affecting the granulation process were studied. The results indicated
that both the initial characteristics of the aluminium oxyhidroxide and the molding conditions have a great influence on the
final properties of the pellets. The method y- Al,O, granular particles prepared by sol-gel - oil drop exhibit better textural
and mechanical properties than that of the rotation dish granulation method. The initial crystallinity of the hydroxide had
an important effect on the surface area and the resistance of the spherical granules. Poorly crystallized or highly amorphous
systems allowed us to obtain granules resistant and high specific surface areas; while the oil drop method affected to the
larger degree the form, stability and internal tensions of the pellets.

Keywords: Catalytic support, Oil-drop, Sol-gel, Granulation, y- Al,O, pellets.
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INTRODUCCION

Las aluminas de transicién, especialmente la forma gamma,
se emplea en muchas aplicaciones industriales tales como
adsorbentes, catalizadores o soportes cataliticos, debido a
que ellas presentan una alta area superficial especifica, un
tamafio de particula pequefio y actividad catalitica en su
superficie. Sin embargo, se produce una dréastica reduccién
del &rea superficial, cuando estas aliminas de transicion se
calientan por encima de 800°C; siendo el responsable de
esta disminucion la transicion de la fase y- a o- ALO, (Nair et
al. 2000).

La estructura de y-alimina, definida como una espinela
defectuosa, es descrita recientemente como una estructura
derivada de la bohemita, AIO(OH). Sin embargo, este tema
sigue siendo adn tema de investigacion. La alta area
superficial del y-alimina comparada con otras formas
polimorficas cristalizadas de la alimina, es originada por la
porosidad resultante de la deshidratacion y del colapso de
las capas del bohemita al someterla a tratamiento térmico
(Digne et al. 2004).

Muchos estudios se vienen realizando en los Gltimos afios
para retardar la transformacion de la fase a- ALO,, bien sea
mediante el empleo de algunos aditivos como silice, acido
fosforico, hidréxido de bario u 6xido de cerio y lantano o a
través del control de la bohemita empleada como precursor,
mediante el control de la difusién superficie/volumen para
retardar la sinterizacion y la pérdida del area superficial de
los polvos de alimina de transicion (Seung-Moon et al.

2007).

Por otra parte, mucha de las aplicaciones cataliticas requieren
del uso de lay- Al,O, en forma de pellas, dentro de estrechos
intervalos de distribucién de tamafio (1-1,4; 1,6-2,0; 2,0 -2,5
mm) (Ismagilov et al. 1999), por lo que el conformado de
estas particulas esféricas esta limitado basicamente en lograr
una estructura porosa y controlable.

Los granulos de forma esférica pueden producirse por
métodos mecanicos (peletizacion, extrusion, prensado) y
métodos quimicos (moldeado en aceite, en coagulante, etc.).
El primer método es relativamente simple, desde el punto de
vista de cambios en la textura del producto durante su
manufactura. La textura del hidréxido de aluminio es retenida
en los granulos himedos o secos y el cambio ocurre sélo
durante el procesamiento térmico a temperaturas de 500-
700°C en la preparacion de la y- ALO,. Mientras que en el
método quimico ocurren cambios en la estructura del
hidréxido de aluminio durante cada una de las etapas,
dificultando la prediccién de las propiedades finales del
producto (Perego et al. 1997).

Un soporte catalitico debe poseer ademas de alta area
superficial, estabilidad térmica y quimica (dentro de un
intervalo dado de temperatura) y resistencia mecanica. Sus
propiedades estan fuertemente afectadas por cada una de
las etapas de preparacion de lay- Al,O,, junto con la calidad
de las materias primas empleadas (Sanchez-Valente et al.
2004).

Aunque los granulos esféricos de y-alimina se pueden
hallar comercialmente, sus propiedades mecanicas no son
las mas adecuadas en aplicaciones cataliticas en reactores
de lecho fluidizado de acuerdo a estudios realizados por
Ismagilov et al. (1999), quienes determinaron que la
resistencia mecénica de las pellas debe exceder los 10 MPa
para evitar molienda bajo condiciones dinamicas y que la
resistencia al impacto es proporcional a la resistencia a la
compresion. Por esta razon, la preparacion de granulos de
alimina con excelentes propiedades mecanicas y alta area
superficial especifica es de gran importancia en el desarrollo
de nuevos soportes cataliticos.

La finalidad del presente trabajo fue la de obtener pellas
esféricas de y-alimina con propiedades texturales y
mecéanicas adecuadas. Para ello se estudia la influencia de
las propiedades iniciales del hidréxido de aluminio, tipo y
condiciones de moldeado en las pellas de alimina.

METODO EXPERIMENTAL

Preparacion del hidroxido de aluminio de estructura
pseudobohemita

Para la preparacién de bohemita Bayer (y-AlO(OH)) se utiliz6
como precursor polvos de hidroxido de aluminio ((y-Al(OH),
0 gibbsita) proveniente del proceso Bayer, tomado justo
antes de la calcinacion (suministrado por laempresa CVG —
Bauxilum ubicada en Guayana, Venezuela). En latabla 1 se
indican las caracteristicas quimicas y fisicas de este polvo.

Tabla 1. Caracteristicas quimicas
y fisicas de la gibbsita Bayer.

Analisis Quimico (% en peso)
%Al %Fe %Na %Ti %Si
33,26 0,027 0,241 0,015 0,030
%NaO, 0,325%
Area superficial especifica, en m“/g 5.2
Densidad, en g/cm?® 2,43
Tipo de Hidroxido Gibbsita,
Al(OH),
Tamafio promedio de particula, en pm 50

La gibbsita fue sometida a un proceso de calcinacion de 305
°C en atmdsfera de aire, durante 9 h, para obtener g-AlO(OH),
conocida como bohemita. Esta forma de hidréxido posee
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mayor area superficial especifica que la gibbsita, lo que
permite una mejor remocion de Na,O (Mendoza, 1999). El
mayor contenido de Na,O se removi6 mediante tres lavados
consecutivos, con una solucién de HCl al 0.05 My un lavado
final con abundante agua destilada. Posteriormente se
filtraron y secaron en estufaa T=75°C y t=1 h.

Para lograr un tamafio de particula menor a 50 mm, la bohemita
fue sometida a una operacién de molienda, en un molino de
bola (Marca Orto Arlesa) durante 75 horas consecutivas
(este precursor se denominara bohemita BB). También se
dispuso de pseudobohemita o bohemita gelatinosa por el
método de precipitacion. Para ello se prepararon soluciones
de nitrato de aluminio 0,5 M a partir de AI(NO,),.9H,0
(Merck). Las soluciones se calentaron a una T=75-80 °C, en
agitacion constante. Se afiadié muy lentamente, una solucién
amoniacal hasta lograr un pH = 6 -7, precipitando asi el
hidréxido de aluminio. Los precipitados de hidroxido de
aluminio se recuperaron mediante filtracion al vacio y lavado
con agua bi-destilada. Las muestras fueron secadas durante
12 horas a 60°C (muestra de pseudobohemita BP).

Con la finalidad de preparar pseudobohemita a partir del
trihidréxido de aluminio proveniente del proceso Bayer, se
requirié disolver labohemita BB en HNO, al 3 M, durante 24
horas a una temperatura de 70-75 °C para luego precipitarla
y recuperarla como en el caso anterior, estas muestras seran
denominadas pseudobohemitas GL).

Preparacion del sol-gel

Amodo de prueba preliminar, y con la finalidad de determinar
si se podian obtener soles de bohemita estables, se
prepararon suspensiones acuosas de bohemita BB y de
pseudobohemitas BP y GL. Se considerd que la suspension
0 sol de bohemita era estable cuando no se observo
sedimentacidn visible de los precipitados durante 30 dias,
al ser situados en un lugar tranquilo a temperatura ambiente.
Solo las suspensiones con pseudobohemita BP y GL
resultaron estables. Las suspensiones de bohemita de 0,2 a
2 M en concentracién de aluminio producidos a partir de la
pseudobohemita GL y BP, se obtuvo adicionando el
compuesto en agua a 75°C, durante 1 h, bajo agitacion
continua. EI sistema fue luego peptizado con HNO, 1M,
manteniendo la relacion moles de HY/Moles de Al** =0,06 -
0,07 (Yoldas 1975). El sol se mantuvo entre 70-75°C, durante
1 h, bajo agitacion vigorosay pH de 3,5 - 4.

Moldeado de los granulos
Moldeado por peletizacién

Para la obtencién de granulos de g-alimina conformados
mediante el método de peletizacion se empled polvos de

bohemita BB. Para conformar el soporte de alimina se utilizé
como aglomerantes bentonita y pseudobohemita BP.

Los granulos de alimina fueron preparados mezclando el
polvo de bohemita BB con cada aglomerante (en las
proporciones de 3%, 5% y 10% al emplear bentonita y de
50% en peso al emplear pseudobohemita BP), en un disco
peletizador de 45 cm de didmetro, con 50° de inclinacion y
una velocidad de 4 r.p.m.

Moldeado en aceite

Los soles de pseudobohemita estables (BP y GL) fueron
dopados con una cantidad adicional de HNO, 1M hasta
alcanzar pH estable de 3,5-4,0; a T=75-80°C bajo agitacién
continua hasta llegar al punto de gelacién. Este gel
parcialmente viscoso, fue transferido a un gotero. Las gotas
de gel se dejaron caer a través de distintos aceites. Se
probaron seis (6) tipos de aceites, a saber, aceite vegetal
comestible, aceite de cedro, aceite de linaza, y tres tipos
diferentes de aceite mineral (dos de maquina con distintas
viscosidades; y aceite de nifio). El aceite mineral de maquina
marca SINGER con un grado de viscosidad de 22, resulté
ser el més adecuado en este estudio.

Como resultado de la tension superficial del aceite, las
particulas de gel himedo adquirian forma redondeada. Estas
particulas de gel himedo caen posteriormente en una
solucion amoniacal situado justo debajo del aceite. Después
de envejecer en la solucién amoniacal un tiempo determinado
(entre 30 y 90 min), las particulas de gel himedas pasan a
ser particulas de gel firmes. Estas particulas fueron
cuidadosamente separadas de la solucion amoniacal, lavadas
tres veces con agua bidestilada y dos veces con alcohol, a
fin de eliminar el aceite y la solucién amoniacal residual. Los
granulos esféricos de gel, una vez separados y lavados, se
mantuvieron a temperatura ambiente por 12 horas, luego
fueron secadas a 60 °C durante 12 horas y finalmente
calcinadas a las temperaturas de 600, 800 y 1000 °C, a una
velocidad de calentamiento de 2,5 °C min hasta alcanzar la
temperatura de calcinacion estipulada, la cual, se mantuvo
constante durante 3 h. Los granulos fueron posteriormente
enfriados dentro del horno hasta temperatura ambiente.

Caracterizaciéon

La descomposicion de los hidréxidos se determiné mediante
analisis termogravimétricos (ATG).

Los componentes y la concentracion de los elementos
principales (Al y Na) de las materias primas preparadas, se
determinaron mediante el método de Espectroscopia de
Absorcién Atémica con llama, en un equipo marca GBC,
modelo Avanta.
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El area superficial de los granulos se determiné por adsorcion
de N, 77 K (mediante el método BET, en un equipo marca
Area-Meter STOHLEIN), y el seguimiento de fases se realizé
por DRX (PhilipsPW 1050/25 con radiaciéon Cu Kay). El
tamafio y apariencia de los granulos fue observado usando
microscopia estereografica (marca LECO), acoplado a un
analizador de imagenes; el estudio morfolégico por MEB
(marca HITACHI, modelo S-400) y la resistencia mecéanica
de las pellas por resistencia a la compresion en un equipo
automatico de rayado, marca «<REVETEST»), adaptado para
las medidas de compresion.

Con el fin de comparar las propiedades de las pellas,
conformadas en el presente trabajo con pellas conformadas
comerciales, se analizaron y caracterizaron, bajo las mismas
condiciones, soportes esféricos cataliticos comerciales
provenientes de laempresa ALCOA Industrial Chemicals.

RESULTADOS Y DISCUSION

Hidroxidos de aluminio

Andlisis quimico

Los resultados del andlisis quimico por espectroscopia de

absorcion de los diferentes hidréxidos de aluminio en polvo
se muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Composicion quimica de los diferentes
hidréxidos de aluminio preparados.

Muestra Composicién,
%en peso
Gibbsita Bayer, tal como fue recibido
%Al 33,26+3,0
%Na | 0,241+0,001
%Na,0 0,325
Bohemita BB
%Al 32,9+3,0
%Na | 0,075+0,001
%Na,O 0,10
Pseudobohemita GL
%Al 40,0+3,0
%Na | 0,033+0,001
%Na,0 0,044
Psudobohemita BP
%Al 41,0£3,0
%Na Trazas
%Na,O trazas

El tratamiento térmico permitié la transformacion de
trihidréxido de aluminio (gibbsita) a monohidroxido de
aluminio (bohemita). Esta forma de hidrdxido posee mayor
area superficial especifica que la gibbsita, que junto con los
lavados sucesivos realizados, permitié una alta remocion
de Na,O al disminuir su contenido de 0,325% a 0,1%.

Algunas de las literaturas cientificas (Ismalinov et al. 1999;
Downing et al. 1990; Seung-Moon et al. 2007, entre otras)
indican que entre los factores que afectan las temperaturas
de transicion de las aliminas se encuentran tanto el material
inicial, el tamafio de particula, la presencia de los gases en la
atmosfera de calcinacion como las impurezas y/o aditivos
presentes en la materia prima. La mayor impureza en la
gibbsita es el Na,0, y de acuerdo a estos autores es el
responsable de promover el crecimiento del cristal de la
alumina, deteriorando las propiedades mecanicas y eléctricas
del producto final.

Practicamente ninguna de las referencias bibliogréficas
consultadas mencionan el posible efecto del sodio u éxido
de sodio sobre las caracteristicas fisicas y quimicas del
soporte catalitico. En la mayoria de estos trabajos emplean
como materia prima hidroxidos de aluminio gelatinosos o
pseudobohemitas preparadas a partir de precursores de alta
pureza. Sin embargo, Castel (1995) explica que cuando el
soporte catalitico actia como soporte activo, las aliminas
deben de ser de muy alta pureza, de manera de garantizar los
sitios acidos activos de dicha alimina.

Andlisis termogravimétricos

Los resultados obtenidos por ATG muestran una pérdida
de peso en el hidroxido de aluminio hasta aproximadamente
los 500°C (figura 1).

Esta pérdida es debida Unicamente a la remocion de agua
durante la formacion de la fase oxidada y puede emplearse

para calcular el tipo de hidréxido de aluminio inicial para el
caso de las muestras GL y BP (tabla 3).
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Figura 1. Diagrama de la pérdida de peso obtenida
durante el calentamiento de las muestras GL y BP
por analisis térmicogravimétrico (ATG).
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Los hidrdxidos de aluminio GL y BP preparados presentan
una pérdida de peso de 34 y 36 %, lo que representa una
relacion 2,3 y 2,4 moles de H,O por mol de ALO,,
respectivamente. Este contenido de H,0 esta por encima
del intervalo reportado por Perego y Villa (1997) como
valores de «n» (de 1,3 a 1,8) para la pseudobohemita.

Tabla 3. Moles de H,O por mol de Al,O, a partir
de los resultados del analisis termogravimétrico, ATG.

Pérdida de n
peso, H,0O/Al,04
(% en peso)

Tipo de muestra

Bohemita Bayer, BB

Al(OH), 15 1
Pseudobohemita, GL

Al(OH), 34 2,3
Pseudobohemita, BP

Al(OH), 36 2,4

Levin & Brandon (1998) afirman que la pseudobohemita
contiene un exceso de H,O > 15% comparado con la bohemita
de composicion estequimétrica. Por ende, los valores de
pérdida de peso y «n» en los hidréxidos de aluminio, GL y
BP corresponden a la fase de pseudobohemita. Esta fase es
también mediante difraccion de rayos X.

Fases cristalinas

La fase pseudobohemita fue también identificada por
difraccion de rayos X. En la figura 2, se representan los
difractogramas de los hidréxidos de aluminio, muestras BP
y GL. Se puede notar que todos los patrones de difraccién
son reflexiones difusas correspondientes a los picos de
bohemita, presentando pequefios desplazamientos en las
posiciones 20 a bajos angulos.

En ambos casos el ensanchamiento de los picos indica la
presencia de pseudobohemita o también denominada
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Figura 2. Difractogramas de los diferentes hidroxidos de
aluminio preparados. (Las reflexiones coinciden con
picos de bohemita, ficha N° 21-1307).

bohemita amorfa o gelatinosa. Por otra parte, las muestras
GL y BP presentan diferencias en la cristalinidad. La muestra
GL es mas cristalina que BP, probablemente indicando mayor
tamafio de cristales o tamafio de particulas. Incrementos en
el tamafio de particula podria llevar a una diferencia en las
propiedades reoldgicas de la suspensidn durante la etapa
de moldeado, y en las areas superficiales.

Granulos de y- alimina
Método de peletizacién

El conformado de las pellas de alumina mediante el método
de peletizacion permite la obtencién de granulos esféricos
con buena apariencia y esfericidad pero con una
distribucion amplia de tamafios de pella (1,5 a 5,5 mm de
diametro), antes de la calcinacion.

Después del tratamiento térmico a 600 °C, los granulos
producidos finalizaron con forma irregular, a excepcion de
aquellos aglomerados con 50% de pseudobohemita BP. En
cualquiera de los casos, el manejo de los mismos debi6
realizarse con sumo cuidado, debido a que por su baja
resistencia mecénica, los granulos se desmoronaban con
gran facilidad.

La figura 3 muestra una micrografia éptica de las pellas
aglomeradas con 5% de bentonita (BB-5%Be) y 50% de
pseudobohemita (BB-50%BP).

Figura 3. Micrografia optica de pellas de alimina
obtenidas mediante el método de peletizacion,
después de ser calcinada a 600°C, durante 2 horas.
Muestras (a) BB-5%Be y (b) BB-50%BP.
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El método no permiti6 producir granulos con distribucion
de tamafio cerrado de particulas y por regla general, el tamafio
de los granulos fue mayor a 2 mm. Este método fue
descartado en la produccion de granulos esféricos y en su
utilizacién como soportes cataliticos en aplicaciones de alta
tecnologia.

Método sol-gel/Moldeado en aceite

Las mejores condiciones experimentales, determinadas para
la preparacion de granulos de alimina con 1-3 mm, buena
esfericidad, area superficial y resistencia mecanica, se
muestran en la tabla 4.

Tabla 4. Condiciones experimentales mas adecuadas,
obtenidas para la preparacion de pellas de y-alimina,
a partir de diferentes precursores.

Parametros Precursor  Precursor
BP GL

« [Al]" en el sol, M 1,6 1,6
« Relacién H*/AI*® en el sol

estable, en moles/moles 0,07 0,07
* pH del sol 3,46 3,50
*V de HNO ;1 M por

100 ml de solucidn, en ml 18 25
* T de gelacién, en °C 75-80 75-80
* t de gelacién, en min 60 60
* Altura capa de aceite,

encm 8 11
* [NH]3, en % en vol. 10 18
* t de envejecimiento de los

granulos en la solucion

amoniacal, en min. 60 90

Las variables que afectaron la calidad final del granulo
esférico estan relacionadas tanto con el hidroxido de aluminio
inicial y su habilidad de disgregarse en &cido (durante la
formacion del sol-gel), como con las condiciones de
moldeado utilizados.

En la tabla 4 puede observarse que existe una pequefia
diferencia entre algunos de los parametros experimentales a
emplear para lograr granulos esféricos de alta calidad
(suponiendo como buena calidad del granulo, una adecuada
esfericidad, alta area superficial y alta resistencia a la
compresion de la pella). Estos parametros son: volumen total
de acido nitrico, espesor de la capa de aceite, concentracion
de la solucién amoniacal y tiempo de envejecimiento.

En cuanto al volumen total de &cido nitrico, fue necesario
emplear un volumen mayor (25ml) para la pseudobohemita
GL respecto al requerido (18 ml) para la pseudobohemita BP.
Estas dos pseudobohemitas se diferencian principalmente
en su cristalinidad. Las pseudobohemitas GL fueron mas

cristalinas que las pseudobohemitas BP, lo que se traduce
en un tamafio de particula mayor.

El 4cido nitrico tiene la funcidn de disgregar los agregados
del hidroxido de aluminio, para lograr un sol estable y permitir
la posterior gelificacion del hidroxido. Estos agregados
poseen diferentes tamafios y morfologia en funcién del
tamafio de particula primaria. Tal como lo demostraron
Ismagilov et al. (1999, 1991) los agregados de hidréxido de
menor tamafio de particula se disocian completamente por
la accién del &cido peptizante (en este caso &cido nitrico).
Al ir aumentando el tamafio de particula primaria, los
agregados formados pueden interactuar con el peptizante,
conservando su estado inicial, disminuyendo asi la
disgregacion de las particulas; la suspensidn estara
entonces conformada por particulas primarias y pequefios
agregados no disociado. Si se emplea la misma cantidad de
agente peptizante respecto a la concentracion de Al*®, se
requerird mayor contenido de acido nitrico para lograr
gelificar el sol.

Finalmente, si las particulas son lo suficientemente grandes
(hidréxido cristalino), los agregados no pueden ser
dispersados mediante tratamiento acido. Razén por la cual
la bohemita BB no pudo ser empleada de manera directa,
para producir granulos esféricos mediante el método de
moldeado en aceite, al no lograr obtener un sol estable.

Estos resultados concuerdan con los reportados por
Ismagilov et al. (1999), quienes indicaron que Unicamente
los aglomerados de hidroxido con menores tamafios de
particulas y con contactos, debido a una coagulacion entre
particulas primarias, se disgregan en acido durante la
preparacion del sol-gel. Esta disociacién no ocurre en
aglomerados cuyos contactos es debido a cristalizacion.
La destruccion de agregados de hidréxido de aluminio
determina el area superficial especifica, la estructura porosa
y la resistencia de los granulos.

Durante el moldeado, el aceite tiene la funcidn de darle forma
esférica a la gota de gel himedo, aprovechando la tensién
superficial que éste ejerce sobre la gota. De los diferentes
aceites (hidrocarburo) probados (mineral, comestible, de
cedro, de linaza) los mejores resultados se obtuvieron con
el aceite mineral con grado de viscosidad 22. Al emplearse el
mismo aceite, una buena esfericidad dependera del tiempo
de permanencia de la gota en el aceite, si las viscosidades
de los geles son diferentes.

De acuerdo a la quimica coloidal, la presencia de pequefios
aglomerados en la suspension aumenta la viscosidad de la
mismayy por ende del gel. Los geles GL fueron més viscosos
que los BP. Mientras més viscoso es el gel mayor tiempo
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requerird permanecer en el aceite para lograr una buena
esfericidad, es decir, mayor debe ser la altura de la capa de
aceite. Por otra parte, una vez logrado que la gota de gel
himedo sea bien esférica, para obtener un granulo firme y
manipulable, debe considerarse la interaccién entre el gel
himedo con el coagulante (solucion amoniacal), la cual
depende de la concentracion y el tiempo de permanencia
del granulo en la solucién amoniacal.

En la figura 4 se muestra las pellas BP y GL obtenidas bajo
las condiciones mas adecuadas de moldeado en aceite.

Figura 4. Fotomicrografia de pellas obtenidas
bajo las mejores condiciones de moldeado en aceite.
Muestras: (a) GL, (b) BP.

La concentracion de aluminio en el sol también ejerce un
efecto importante en la formacion de los granulos, para lograr
la aglomeracidén de las pellas; por debajo de 1,6 M, se
obtienen particulas irregulares y quebradizas.

Los resultados de areas superficiales especificas de los
granulos de aliminassin calcinar y calcinadas a las diferentes
temperaturas se muestra en la tabla 5.

Se puede observar que las areas superficiales especificas
de las pellas obtenidas a partir de pseudobohemita GL y de
pseudobohemitas BP son similares en orden de magnitud,
para cualquiera de las temperaturas calcinadas y presentan
la misma tendencia de disminuir cuando aumenta la
temperatura. Trimm y Stanislaus (1986) sefialan que la

Tabla 5. Area superficial especifica y resistencia
ala compresidn de las pellas de alimina sin calcinar
y calcinadas a diferentes temperaturas.

Muestra | Temperatura Area Resistencia
calcinacion | superficial ala
en°C especifica | compresion
en m%g en MPa
Pella
Comercial 600 228 4
Sin calcinar 194 10
Gk 600 164 20
800 138 36
1000 112 48
Sin calcinar 195 13
600 160 23
BP 800 142 41
1000 125 59

deshidratacion de la pseudobohemita puede llevar a una
disminucidén del area superficial debido al encogimiento
producido por la pérdida de agua. Esta similitud en las areas
BET de las muestras GL y BP era de esperarse, pues a pesar
de que el tamafio de las particulas primarias de las muestras
GL es ligeramente mayor que las de las muestras BP, las
condiciones empleadas durante la etapa de moldeo
permitieron la obtencién de particula con una porosidad
similar.

Los resultados de la resistencia a la compresion de las pellas,
obtenidas a las diferentes temperaturas de calcinacion, se
presentan en la tabla 5. Los valores de resistencia a la
compresion (Rprom.) de la tabla corresponden a valores
promedio tomados de un grupo de 40 pellas ensayadas bajo
compresion hasta la fractura, tanto de las pellas comerciales
como las preparadas a partir de pseudobohemitas GL y BP.

Los granulos comerciales son moldeados, a fin de
suministrarle a los polvos de aliminas activas (por ejemplo,
la fase y) la forma esférica, mediante la técnica de prensado
ylo extrusion, y luego consolidada a través de procesos de
secado y sinterizacion a fin de que el soporte adquiera la
resistencia y cohesion definitiva. Es bien conocido que la
alimina de transicion al transformarse en una alimina de
mayor temperatura, como por ejemplo §-, k- y 6-, aumentael
tamafio de particula primaria (y mayor radio de poro). La
sinterizacion ocurre por mecanismos de difusion en la
superficie. Un aumento en el tamafio de las particula genera
un menor nimero de contacto entre las mismas, dificultando
dicha difusion.

En contraste, durante el conformado mediante el método
sol-gel/moldeado en aceite, se forman agregados con
pequefias particulas primarias. EI gran nimero de contactos
entre las particulas, permite que permanezcan unidas
firmemente, formando una red muy sélida, después de la
calcinacion y sinterizacion. Como resultado, los granulos
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obtenidos poseen excelentes propiedades mecanicas, fisicas
y quimicas para su uso como soportes cataliticos.

Por otra parte, tal como se indicé en secciones anteriores,
existe diferencia en el tamafio de la particula primaria entre
las muestras GL y BP. GL posee un tamafio de cristalito
ligeramente mayor que BP, lo que podria explicar esta leve
diferencia.

CONCLUSIONES

Se logré obtener pellas de y-alimina con propiedades
mecanicas, fisicas y quimicas, predecibles y controlables
que permiten disefiar, preparar y fabricar soportes cataliticos
esféricos con rendimientos elevados. La técnica de
moldeado en aceite resultd ser mejor que el método de
peletizacion. Las condiciones de moldeado tienen una gran
influencia sobre las propiedades finales de los granulos
esféricos. EI método de moldeado en aceite condujo a la
produccién de granulos de y-alimina con una distribucion
estrecha de tamafio de particula (1,5-2,0 mm); altas areas
superficiales (>110 m?/g); y altas resistencias promedio de
compresion (>18 MPa), requisitos importantes para
catalizadores o soportes cataliticos en reactores de lecho
fluidizado.
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