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Prefacio

El Simposio Colombiano de Catalisis (SiCCat) es un evento académico y cientifico promovido por la
Sociedad Colombiana de Catalisis (SoCCat), miembro de la Federacion Iberoamericana de Sociedades
de Catalisis (FISOCat). Desde sus primeras ediciones, el SiCCat se ha consolidado como un espacio de
referencia en Colombia y la regién iberoamericana, facilitando la socializacion de los avances en
investigacion, innovacion y aplicacion de la catélisis, tanto a nivel nacional como internacional.

El XIV Simposio Colombiano de Catélisis: Hacia un futuro sostenible, se celebr6 en la ciudad de San
Juan de Pasto del 7 al 10 de octubre de 2025, con la organizacion del Grupo de Investigacion en
Materiales Funcionales y Catélisis (GIMFC) de la Universidad de Narifio, en colaboracion con el Grupo
de Investigacion en Fisicoquimica Bésica y Aplicada (GIFBA) y el Grupo de Investigacion en
Materiales, Catalisis y Medio Ambiente de la Universidad Nacional de Colombia.

Este encuentro tuvo como objetivos principales:

1. Fomentar el desarrollo y la aplicacion de la catélisis en soluciones sostenibles e innovadoras.

2. Brindar una plataforma para la presentacién de investigaciones cientificas nacionales en catalisis.
3. Capacitar a investigadores y estudiantes en las tltimas tendencias y avances en catélisis a través de
la Escuela de Catalisis.

La Escuela de Catalisis, realizada el 7 de octubre, contd con destacados expertos nacionales e
internacionales que ofrecieron conferencias especializadas:
e Evaluacion de las propiedades texturales de sélidos porosos mediante adsorcion fisica de
gases, Prof. Andoni Gil.
Ingenieria de las reacciones quimicas — reactores y sus fenémenos, Prof. José Herney Ramirez.
Aplicacion de la técnica de quimisorcion en la caracterizacion de catalizadores, Dr. Simén
Yunes.
e Meétodos de caracterizacion de la acidez superficial en catalizadores: técnicas y aplicaciones,
Prof. Roger Solano.

Los ejes tematicos abordados en el XIV SiCCat fueron:

T1: Disefio, sintesis y caracterizacion de catalizadores.
T2: Analisis cinético de procesos cataliticos.

T3: Catalisis ambiental.

T4: Catalisis y energia.

T5: Aplicaciones miscelaneas en adsorcion y catalisis.

En esta edicion se presentaron 131 trabajos de investigacion, distribuidos en ponencias orales, keynotes
y sesiones de péster. La mayor participacion se concentrd en los ejes de Catalisis ambiental (40) y
Disefio, sintesis y caracterizacion de catalizadores (42), seguidos de Catalisis y energia (20),
Aplicaciones miscelaneas en adsorcion y catalisis (17) y Analisis cinético de procesos cataliticos (12),
reflejando la diversidad y vitalidad de la investigacion en catalisis en Colombia.

Finalmente, es importante reconocer el valioso respaldo de las instituciones patrocinadoras, cuyo apoyo
hizo posible la realizacion de este evento y contribuyd al fortalecimiento de la comunidad cientifica de
catalisis en Colombia y la region.
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Escuela Colombiana de Catalisis 2025: Adsorcidn y Catalisis
7 de Octubre de 2025

Hora Tematica Conferencista
7:30 - 8:00 AM Registro
5:00 - 8:30 AM Apertura
[ — Evaluacién de las propiedades texturales de sélidos porosos mediante Andoni Gil. Profesor Catedratico en Ingenieria Quimica.
adsorcion fisica de gases Universidad Publica de Navarra, Pamplona, Espaiia.
10:30 - 11:00 AM Coffee break
o i s , José Herney Ramirez. Profesor Titular Departamento de
11:00 - 12:00 M Ingenieria de las reacciones quimicas - reactores y sus fenémenos ., L : K . i
Ingenieria Quimica, Universidad Nacional de Colombia,
12:00 - 2:00 PM Almuerzo libre

Simon Yunes. Cientifico Senior de Aplicaciones,
Aplicaciéon de la técnica de quimisorcion en la caracterizacién de P

2:00- 3:30 PM N Micromeritics Instrument Corporation. Norcross, GA
30093, USA.
3:30 - 4:00 PM Coffee break
P Meétodos de caracterizacién de la acidez superficial en catalizadores: Roger Solano. Profesor de Ingenieria Biotecnoldgica,
técnicas y aplicaciones. Universidad EIA, Medellin, Colombia
5:15 M Foto Grupal ECC
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X1V Simposio Colombiano de Catalisis (SiCCat)

Programacion XIV SiCCat - Pasto 2025: Hacia un futuro sostenible

Escuela Colombiana de Catalisis

Simposio Colombiano de Catalisis

Hora
Martes 7 de octubre Miércoles 8 de octubre Jueves 9 de octubre Viernes 10 de octubre
7:00a. m. . y .
Registro Registro Registro
7:30a. m.
8:00a.m.
Acto de Apertura Acto de Apertura 2 =
8:15a. m. Plenaria 3 Plenaria 5
8:30a. m. Luis Miguel Madeira Marc Pera-Titus
8:45a.m. Plenaria 1
9:00a. m. Evaluacion de las propiedades Andoni Gil KN-6 KN-7 Charla técnica revista ION
9:15a. m. texturales de solidos porosos (T3) (T1+T3) KN-5 KN-8
9:30a.m.| mediante adsorcién fisica de gases | Charla técnica (video) CPQ 0-37 0-30 (T3) (T3)
9:45a.m. Andoni Gil KN-1 KN-2 0-38 0-35 0-22 0-25
10:00 2. m. (T1473) (T2+T74) 0-43 0-40 0-51 0-48
10:15a. m. 0-41 0-32 0-44 0-47 0-53 0-52
10:30 a. m.
Coffee-Break Coffee-Break
10:45a. m.
11:00 a. m. I lerta de| : = 0-03 0-05 KN-9 0-20
1115 2. m | IngeNieria de las reaccuon'es quimicas 008 006 (T5) 0-23 Plenaria 6
- reactores y sus fendémenos o T > il v |
11:30a. m. José Herney Ramire: 0-12 -1 - O- Hamilton Varela
11:45a. m. 0-13 0-15 0-33 0-42
12:00 p. m. Clausura
12:30 p. m. Almuerzo libre
1:00 p. m.
2:00 p. m.
2:15p. m. Aplicacion de la técnica de Plenaria 2 Plenaria 4
2:30 p. m.| quimisorcion en la caracterizacion de| Luis Alejandro Galeano Francoise Maugé
2:45 p. m. catalizadores
3:00 p. m. Simén Yunes KN-4 KN-3 Charla técnica MNT
3:15p.m. (Tl) (T2+T4)
3:30 p. m. 0-07 0-01 - . > .
Coffee-Break Tiempo libre. Actividades
3:45 p. m. 0-10 0-24 .
e sociales
4:00p.m.| Meétodos de caracterizacién de la Exhibicién de Pésteres
Coffee-Break
4:15p.m.| acidez superficial en catalizadores:
4:30 p. m. técnicas y aplicaciones 0-11 0-28
4:45 p. m. Roger Solano 0-16 0-29
5:00 p. m. 0-19 0-31
— Foto Grupal ECC e Y Asamblea General Sociedad
ot il Colombiana de Catalisis
5:30 p. m. 0-39 0-46 SoCCat
5:45 p. m. 0-49 0-02
7:00 p. m. Cena
Plenarias: Auditorio Luis Santander Benavides Sesion 1 orales: Auditorio Bloque 1-sur Sesion 2 orales: Auditorio Blogque Tecnoldgico
T1 Disefio, sintesis y caracterizaciéon de catalizadores T3 Catélisis ambiental
T2 Andlisis cinético de procesos cataliticos Club Colombia T4 Catdlisis y energia
T5 Aplicaciones misceldneas en adsorcién y catalisis Cl 16A #40-66, Pasto, Narifio |KN: Conferencia Keynote

PL: Conferencia Plenaria
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Andoni Gil Bravo

s A . Departamento de Ciencias, Universidad Publica de Navarra,
i . Campus de Arrosadia — Pamplona, Navarra — Espafia
L

Formacién. El Dr. Gil Bravo obtuvo su Licenciatura en Quimica en la Universidad del Pais Vasco,
donde también realiz6 su Master en Quimica y su Doctorado en Ciencias Quimicas. Posteriormente,
llevé a cabo una estancia postdoctoral en la Université Catholique de Louvain (Bélgica),
especializandose en la caracterizacion de sélidos porosos y su aplicacién en procesos cataliticos.
Area de actuacion. Su principal area de actuacion es la Ingenieria Quimica, con énfasis en catalisis
heterogénea aplicada a la resolucidn de problemas medioambientales y energéticos. Ha desarrollado
investigaciones en procesos de adsorcion, tecnologias de oxidacion avanzada y valorizacion de
residuos industriales. Transversalmente, ha trabajado intensivamente en la aplicacion de distintas
técnicas de caracterizacion de materiales, como la adsorcion fisica y quimica, difraccion de rayos X,
analisis termogravimétrico, etc. Ha publicado 350 articulos en revistas cientificas, 10 patentes y ha
presentado mas de 350 contribuciones en congresos internacionales, ademas, es autor de dos libros
y co-editor de ocho. Su impacto en la comunidad cientifica se refleja en su h-index (53, Scopus).
Premios y reconocimientos. En su carrera ha recibido varios premios a su labor investigadora como
el premio al conjunto de su trayectoria investigadora personal en 2011, el Accésit en el premio de
Investigacion Universidad Pablica de Navarra-Caja Navarra en 2003 y a las mejores contribuciones
cientificas realizadas en 2005 y en 2009, todos ellos en el Area de Ciencias Exactas, Bioldgicas,
Médicas y Tecnoldgicas. Desde 2017 es beneficiario del Programa de Intensificacion de la
Investigacion subvencionado por el Banco Santander. En 2021 recibié Medalla de Oro en los Stair
Awards dentro de la categoria "Life Time Research Award". En 2022 fué distinguido dentro de las
Inso Awards.

Comités Cientificos. Ha sido miembro del comité cientifico de mas de 20 congresos nacionales e
internacionales. Ademas, ha formado parte del panel editorial de 19 revistas internacionales.
Comités administrativos. Ha desempefiado diversas responsabilidades académicas en la
Universidad Publica de Navarra, incluyendo la direccién académica del titulo propio en Ingenieria
y Gestion Medioambiental, la direccion académica del Master en Nanociencia y la responsabilidad
académica del Master Interuniversitario en Nanotecnologia Medioambiental. También es
responsable de movilidad de estudiantes en la ETSIIyT con la Université Catholique de Louvain
(ERASMUS) y la Universidad de Franca (Palafox). Ha tramitado convenios/acuerdos de
cooperacion académica, cientifica y cultural con las universidades de Franca y Maringa (Brasil), San
Carlos (Guatemala), Narifio (Colombia), Hassan Il Mohamedia-Casablanca (Marruecos),
Tecnoldgica del Centro de Veracruz (México), Nacional de San Luis (Argentina) y catholique de
Louvain. Ha trabajado en 49 proyectos de investigacion nacionales e internacionales (23 como IP),
3 proyectos europeos (1 como IP) y en 19 contratos de investigacion (todos como IP).

Google Scholar
ResearchGate

Scopus: h-index 56
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Luis Miguel Madeira

Full Professor in Chemical Engineering
Faculty of Engineering — University of Porto, Portugal

Background. L.M. Madeira graduated in Chemical Engineering (1993) and received his PhD (1998)
from the Technical University of Lisbon (IST, Portugal) in Chemical Engineering — heterogeneous
catalysis. He joined the Faculty of Engineering — University of Porto (FEUP) in 1999 where is
presently Full Professor in the Department of Chemical and Biological Engineering.

Areas of action and research interests. L.M. Madeira is the Scientific Coordinator of the research
unit LEPABE (Laboratory for Process Engineering, Environment, Biotechnology and Energy), with
over 250 researchers. He is member of the Working Party on Chemical Reaction Engineering (WP-
CRE) from the European Federation of Chemical Engineering (EFCE). His main research interests
include multifunctional reactors (adsorptive-based, membrane-based, etc.) for CO; capture and
valorisation (e.g., CO, methanation), H production and purification technologies (e.g., reforming,
water gas shift), and the use of Advanced Oxidation Processes for the treatment of gases and
water/wastewater. L.M. Madeira has been the Director of Studies of the Bachelor and Master in
Chemical Engineering at FEUP (2012-2023), where he teaches mostly distinct Reaction Engineering
subjects.

Scientific career. L.M. Madeira authored/co-authored 1 book on Sorption Enhanced Reaction
Processes (World Scientific, 2017), 12 book chapters, ca. 240 articles in peer reviewed internationals
journals, about 280 communications in conferences and 4 patents. He has participated in ca. 40
research projects, either as a coordinator or as a member of the team, including national and EU
funding projects.

He was/is the advisor/co-advisor of 17 postdoc level researchers, 30 PhD students (24 theses already
completed, 5 of them in companies) and ca. 60 dissertations of master students.

Awards and recognitions. L.M. Madeira was the winner of the Air Liquide Scientific Challenge
2023, in the topic “Energy storage using essential small molecules”, with the idea entitled “CYCON
- Cyclic device for continuous CO. capture and conversion into CHs”. He was awarded the
“Pedagogical Excellence Prize” in 2015/16 and the “Scientific Excellence Prize” in 2020, both by
FEUP, among several other scientific prizes. Since 2019, he was always considered in the Stanford
University ranking for the top 2% of researchers worldwide, both in terms of most cited authors and
in the list of authors with outstanding careers.

Pagina personal
ResearchGate
Scopus (h-index 54)
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Francoise Maugé

Laboratoire Catalyse et Spectrochimie, University of Caen
Normandy, ENSICAEN, 14050 CAEN, France.

Formation. Dr. Francoise MAUGE is graduated from the Institut National des Sciences Appliquées
de Lyon. She obtained a PhD in Physics and Chemistry from the University of Lyon in 1984 for
investigations carried out at IRCELYON, and the Research Supervision Qualification (HDR) from
University of Caen in 1989. In 1985, she joined the CNRS as research fellow and further senior
research fellow. Since October 2024, she is Director of Research Emeritus at CNRS.

Research expertise and production. Her research focuses on the structure-activity relationships of
catalytic materials through in situ and operando IR studies for reactions linked to sustainable
development and biomass recovery. She is the author of 150 articles, 3 book chapters and 2 patents
(WoS, H=42). She has presented 60 plenaries, key notes and invited lectures, and contributed to 250
conference presentations. She has supervised 28 PhD students.

Scientific management and recognition. She has been involved in over 30 projects with academic and
industrial partners, as coordinator or member. She organized 18 national and international conferences
as main organizer (Spectrocat 2024, MACS 2019, etc.) or member of the COPIL or COMEX (ICC
2024). She has been member of scientific committees and review panels for various institutions: CNRS,
University of Caen, ENSICAEN. From 2011-2014, she was the director of the ENSICAEN research
center (650 people). In 2025, she was named Distinguished Fellow of the Société Chimique de France.

Pagina personal

Google Scholar
Scopus: h-index 42
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Marc Pera-Titus

Professor & Chair in Sustainable Catalytic Chemistry
{‘Director of International (Dol) Cardiff Catalysis Institute,
School of Chemistry Cardiff University

Marc Pera-Titus es catedratico en Quimica Catalitica Sostenible en la Universidad de Cardiff (Gales,
Reino Unido). Marc obtuvo una doble licenciatura en Ingenieria Quimica (2001) y Quimica Fisica
(2002), y un doctorado (2006) por la Universidad de Barcelona (Catalufia, Espafia). En 2007, se
incorpor6 a Ircelyon/CNRS (Francia) como investigador postdoctoral y fue nombrado miembro del
CNRS en 2008. De 2011 a 2020, Marc fue jefe de proyectos, experto y director adjunto del laboratorio
mixto E2P2L CNRS-Solvay en Shanghéi (China), combinando investigacion industrial y académica.
Marc es autor de 150 articulos e inventor de 19 patentes en los campos de membranas, adsorcion,
catalisis y ecodisefio de procesos. Marc ha recibido numerosos premios, entre ellos el Premio de la
Fundacion Rodano-Alpes (2007), el Premio Elsevier al autor més citado en Catalysis (2009), las
Medallas de Plata y Oro de la Academia China de Invenciones (2016, 2017), el premio DivCat de la
Sociedad Francesa de Quimica (2017), dos becas de investigacién ERC Consolidator (2018) y Proof of
Concept (2023), y una beca industrial de la Royal Academy of Engineering (RAENg). Desde 2021, es
miembro (Fellow) de la Royal Society of Chemistry.

Pagina personal
Google Scholar
ResearchGate
Scopus: h-index 39
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https://www.scopus.com/authid/detail.uri?authorId=11940605800

XIV SIMPOSIO @
BIANO °
DE CATALISIS ree 2025

Hacia un futuro
———  sostenible

S©OCCAT

Sociedad Colombana ce Catdiss

Hamilton Varela

Instituto de Quimica de Séo Carlos, Universidade de Sao Paulo,
Trabalhador Séo-carlense 400 - Sdo Carlos, SP - Brasil

Formacién. El profesor Varela es Ingeniero Quimico graduado de la Universidade Federal do Rio
Grande do Norte, con Maestria en Fisicoquimica de la Universidad de Sdo Paulo y doctorado del
Instituto Fritz Haber de la Sociedad Max Planck con tesis defendida en la Freie Universitat Berlin.
Realiz6 varias estancias posdoctorales en Alemania y Brasil entre 2003 y 2014 y actualmente es
Profesor Titular adscrito al Departamento de Fisicoquimica del Instituto de Quimica de S&o Carlos
(1QSC) de la Universidad de Sdo Paulo (USP).

Area de actuacion. Su principal area de actuacion es la Fisicoquimica con énfasis en Sistemas
Complejos, Dinamica no lineal en electrocatélisis. Ha publicado méas de 160 articulos en revistas
cientificas con arbitro, 5 capitulos de libro y mas de 200 contribuciones en eventos cientificos. Su
impacto en la comunidad cientifica se refleja en su h-index (34, Scopus).

Premios y reconocimientos. Recibi6 el Skinner Prize de la Royal Society of Chemistry (RSC) en 2001
y el Ertl Prize en su primera edicion del 2012; Actualmente esta incluido en la lista del 2% de los
cientificos mas influyentes del mundo en el area de energia (Updated science-wide author databases
of standardized citation indicators).

Comités Cientificos. Es miembro fundador y director cientifico del Ertl Center for Electrochemistry
and Catalysis en la ciudad de Gwangju, Corea del Sur (desde noviembre de 2010); Miembro electo en
2019 de la Academia Brasilera de Ciencias (2010-2014); Miembro titular da Academia de Ciencias del
Estado de Sdo Paulo (ACIESP) y de la Royal Society of Chemistry.

Comités administrativos. Fue miembro del Comité Asesor de Quimica del Consejo Nacional de
Desenvolvimento Cientifico (CNPq) entre 2020 y 2023; Asesor del Gabinete de la Pro-rectoria de
investigacion de la USP entre 2015 y 2018; director ejecutivo de la ACIESP entre 2015 y 2019; Asesor
Senior del Rector de la USP en 2022; Vice-director del IQSC-USP entre 2018 y 2022; y actual director
del IQSC-USP desde 2022.

Pagina personal
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Residuos industriales: una fuente de produccion de materiales con
propiedades adsorbentes y cataliticas de interés energético y
medioambiental

Antonio_Gil'*, Aziza Imene Boulahbal!, Leticia Santamaria!, Yaneth Cardonal,
Jonathan J. Torrez-Herrera!, Helir Joseph Mufioz!, Alejandro Jiménez?, Raquel
Trujillano?, Miguel Angel Vicente? y Sophia A. Korilit

LINAMAT , Departamento de Ciencias, Universidad Publica de Navarra, Pamplona —

Espafia.

2 GIR-QUESCAT, Departamento de Quimica Inorganica, Universidad de Salamanca, Salamanca —
Espana.

Palabras clave: escorias salinas de aluminio; hidréxidos dobles laminares, arcilla pilareada;
hexaaluminato, perovskita.

Resumen

Este trabajo presenta la valorizacion de residuos peligrosos generados durante los procesos de fundicién
secundaria de aluminio, escorias salinas, mediante la sintesis de materiales como hidroxidos dobles
lamelares (LDH), arcillas pilareadas (PILC), hexaaluminatos y perovskitas como catalizadores para el
tratamiento de la degradacion de contaminantes organicos en agua y la recuperacion de CO2 mediante
reformado seco de metano. La composicion de las escorias salinas es muy heterogénea, incluyendo
fracciones de productos no metalicos (20 a 50 % en peso de diversos 6xidos), aluminio metalico y sales
fundentes, lo que restringe sus posibles aplicaciones. Estudios previos en nuestro grupo de investigacion
nos han permitido conocer las condiciones de extraccion de una fraccion del aluminio presente en las
escorias y utilizar esta solucion como reactivo de partida para la sintesis de otros materiales. Asi, la
extraccion alcalina permite obtener las condiciones de partida para la sintesis de LDH; mientras que la
extraccion acida permite obtener hexaaluminatos y materiales derivados de su estructura. Al-PILCs
pueden sintetizarse con ambas disoluciones. Los LDH y las arcillas pilareadas se han utilizado como
catalizadores o soportes de catalizadores metalicos en la fotodegradacién de contaminantes organicos,
mientras que los hexaaluminatos y 6xidos derivados, que requieren altas temperaturas para su sintesis,
se utilizan en el reformado seco de metano. En este trabajo se presentaran los principales resultados de
la sintesis de estos materiales, su caracterizacion y sus aplicaciones.
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Abstract

Process intensification implies, among others, the use of multifunctional reactors, which are, in short,
compact units where the reaction is combined with other unit operation(s), in particular with separation
processes. Many examples of multifunctional reactors can be provided and discussed. This is the case,
for example, of the production/purification of hydrogen in membrane reactors (via the water-gas shift
reaction — WGS), or integrated membrane reactors with CO_ adsorption for H, production via reforming
processes.

Membrane reactors for hydrogen production

A relevant example of the possible application of membrane reactors (MRs) is the WGS reaction. The
WGS is a key stage in the processing of fuels for the production of hydrogen, with several industrial
applications. The WGS is a moderately exothermic reversible reaction; consequently, its conversion is
limited by equilibrium, particularly at high temperatures.

When using a Hz perm-selective membrane, this product is extracted from the reaction medium, shifting
forward the equilibrium of the WGS reaction. In Figure 1 are illustrated results obtained with a dense
metallic permeation tube, obtained from a flat Pd-Ag membrane (Mendes et al., 2010). Hydrogen
permeation through the membrane can be improved by increasing the total feed pressure or by
decreasing the pressure in the permeate side (e.g. using vacuum or, alternatively, a sweep gas). From a
mechanical point of view, the difference between the (total) lumen and external pressure in such types
of membranes cannot exceed ~2 bar. Thus, a strategy was designed to achieve higher pressures using a
pressurized sweep gas. The performance achieved with the MR, keeping the total pressure difference
constant (AP = Pfeed — Ppermeate) at 1 bar, is shown in Figure 1. Increasing the feed pressure from 2.0 to
4.0 bar improved the performance of the MR; under moderate conditions of temperature and pressure a
CO conversion very close to 100% was reached (clearly above equilibrium — dashed line) with almost
complete recovery of H,.

Membrane reactors integrated with CO; adsorption for H; production

The removal of any of the products in complex reaction systems, involving in particular reversible
reactions, should improve the overall performance. However, such improvement is expected to be even
more significant if more than one product is removed from the medium. For example, in the case of
steam reforming of glycerol (a by-product of the biodiesel manufacturing process), the separation of H.
(with a selective membrane) and/or CO, (with an appropriate adsorbent) was analyzed, from a
thermodynamic point of view, by Silva et al. (2015). It was found that the yield of H, should improve
either with the incorporation in the catalytic bed of an adsorbent for CO, capture (sorption-enhanced
reactor, SER), or with the use of a perm-selective membrane towards H, (MR). However, compared to
the conventional reactor, the best performance should be achieved in a reactor that integrates everything
in the same device — the sorption-enhanced membrane reactor (SEMR); in this case, thermodynamic
predictions pointed to over 200% improvement in the H; yield while also minimizing the occurrence of
undesirable parallel reactions, namely methanation and coke formation (Silva et al. 2015). Some of
these trends have been corroborated by subsequent experimental studies, while high-purity H. streams
have been obtained. Still, these multifunctional reactor concepts have also been successfully applied
not only to glycerol but also to effluents that represent a major concern in Mediterranean countries such
as those resulting from the production of olive oil. Thus, not only is an environmental problem solved
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(because organic pollutant removals of more than 99.9% were achieved), but H: is also produced from
renewable sources reforming (Rocha et al., 2022).
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Figure 1. CO conversion as a function of the feed pressure for the WGS reaction at different
temperatures in a Pd-Ag MR (N flow rate used as sweep gas = 1000 mLy min*, GHSV = 1200 Ly
kgea ht, feed composition: 4.70% CO, 34.78% H,0, 28.70% H,, 10.16% CO; in N,); TEC —
thermodynamic equilibrium conversion. Source: (Mendes et al., 2010).

In the talk, other examples of multifunctional reactors will be given, with application in areas ranging
from CO-, capture and its valorization, to gases treatment by using advanced oxidation processes.
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Resumen

La pilarizacién de arcillas es una herramienta de quimica suave que permite la obtencion de materiales
nanoestructurados, a partir de aluminosilicatos expansibles, naturales o sintéticos, con excelentes
propiedades cataliticas y adsorbentes. La intercalacion de arcillas de tipo esmectita es una estrategia
sencilla que se puede llevar a cabo mediante procedimientos simples de intercambio idnico,
aprovechando la capacidad de intercambio catiénico (CIC), que caracteriza esta familia de minerales
muy abundantes y de bajo costo. Esto cumple dos propésitos fundamentales, y de manera simultanea:
(i) optimizar las propiedades texturales, principalmente el area superficial especifica y el volumen de
microporos, brindando mayor accesibilidad a reactivos para transformaciones cataliticas en superficie,
y (ii) ofrecer sitios activos de composicion y reactividad modulados, en funcidn de la naturaleza de los
metales intercalados, su dispersion, estado de oxidacion, etc. Subsidiariamente, y no menos importante
cuando se piensan para aplicaciones cataliticas a elevada temperatura, las arcillas pilarizadas (PILCs)
presentan estabilidad térmica mejorada. Las PILCs mas estudiadas sin duda han sido expandidas con
policationes de Al. En la preparacion de especies policationicas pilarizantes, es fundamental el control
de la composicion metalica, pues en funcién de esta puede variar de manera muy significativa la
naturaleza quimica, y no solo elemental, de las especies que queden finalmente depositadas en el
material final; en este sentido, la fraccion metalica de un segundo metal frente que se puede incorporar
en verdaderos policationes a base de aluminio suele ser bastante limitada. La consecuencia directa es
que una fraccion muy elevada de un segundo metal normalmente empobrece las propiedades texturales
del aluminosilicato, asi como la estabilidad quimica de las especies en las que se depositan en superficie.
Pero, por otra parte, fracciones bajas del segundo metal conducen a formas quimicas del metal de
transicion (por ej. Fe, Cu, Co, entre otros) mas estables quimica y térmicamente, y con propiedades
redox bastante particulares y no totalmente aprovechadas en aplicaciones cataliticas. La segunda
variable muy util en la preparacion de estas disoluciones, es la relacion de hidrdlisis, la cual gobierna
en gran medida la condensacion de policationicos de gran talla y carga, que son los més Utiles en la
expansion de este tipo de aluminosilicatos.

En este trabajo se describirdn avances recientes logrados en la preparacion de policationes
multimetalicos a base de Al a partir de disoluciones altamente concentradas, que cambian de manera
radical el potencial aplicativo de este tipo de materiales hacia soluciones tecnoldgicas a escala real. La
preparacion de Al/Fe-PILCs con esta metodologia optimizada ha permitido igualmente el estudio de
sus propiedades cataliticas en la degradacion Fenton Heterogéneo a escala piloto de moléculas modelo
de aguas residuales como fenol y naranja de metilo, asi como de materia orgénica natural (MON) para
mejorar procesos de potabilizacion de agua, y disminucion del riesgo quimico en el mismo tipo de
efluentes.
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Abstract

In Power-to-Methane technologies, renewable Hz and CO, can be transformed into methane (synthetic
natural gas), a versatile energy carrier suitable for storage and distribution. This conversion occurs via
the Sabatier (or methanation) reaction (Eqg. 1).

COz2 +4H. = CH4 + 2H20 AHzg9sk = —165 kJ-mol™ (1)

CO: sources include flue gas (typically 5-30% CO: diluted in N2) and biogas (which generally contains
15-50% CO: alongside CH.). In our group, an adsorptive reactive unit was used to simultaneously
capture CO: from these streams and convert it into CHa, under different operating conditions. To this
end, a column was packed with a commercial K-promoted hydrotalcite (the CO; adsorbent) and
Ru/Al:O:s (the methanation catalyst), as schematized in Figure 1.

BIOGAS/FLUE GAS GREEN H,

it 35 co, REACTIVE saoe : @ Catalyst
ss3s8e99%s ADSORPTION REGENERATION Clean adsorbent
1.4 aed
‘. A STAGE STAGE e Saturated adsorbent
sss0ssssses)
L 4
BIOMETHANE/N, PRODUCED CH,

Figure 1. Scheme of the adsorptive reactor in cyclic operation.

As observed in Figure 1, the operation of the adsorptive reactor swings between two stages. During the
CO, adsorption stage (Figure 1 — left side), the CO»-containing stream is fed (flue gas or biogas), and
the CO is captured by the adsorbent, which becomes progressively saturated. In this stage, the outlet
of the column is biomethane, in the case of the biogas inlet, and N2 when flue gas is fed (apart from
minor impurities that can be previously eliminated, if critical). After the adsorption stage, green H>
starts being fed to the column, and the reactive regeneration stage begins (Figure 1 — right side). During
this stage, the CO: is released from the adsorbent (which is therefore being regenerated), and as both
reactants reach the catalyst particle active sites, CH4 and H.O are produced, the latter of which can be
condensed.

In our studies, the inlets of the column were switched (typically every 20 minutes), creating sequential
adsorption/reactive regeneration cycles, which were performed until a cyclic steady state was achieved.
The inlet flow rate during the adsorption stage was CO, plus CH. in the case of biogas and plus N for
flue gas. During the reactive regeneration stage, the inlet stream was pure H; for both cases. It was
evaluated, among other variables, the effect of temperature, pressure, and adsorbent-to-catalyst mass
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ratio. Several process indicators were calculated, from which CH, purity and productivity are especially
important.

For brevity reasons, this discussion will focus on the effect of pressure variation, using a mass ratio of
5, at 350 °C, and with biogas as the source of CO.. Table 1 presents the CH, productivity (the total
amount of CH, that exits the system, per catalyst mass and time unit) and purity (outlet fraction of CH.)
obtained at 1, 4, and 7 bar.

Table 1. CH4 productivity (Prodcha) and purity (Purcrs) obtained using a mass ratio of 5, at 350 °C,
and with biogas as the source of CO5.

ProdCH4 Purcha
Pressure mol-Keeateags L %
1 0,889 48,3
1,035 73,7
7 1,073 82,1

Table 1 shows that the rise in total pressure was favorable for CHs productivity, increasing
it from 0,889 to 1,073 mol-Kgcu+assh™ (at 1 and 7 bar, respectively). This is because this
increment is beneficial both for the adsorption process (higher partial pressure of CO, and improved
kinetics) and for the methanation reaction (favored by high pressure both kinetically and
thermodynamically). Productivity increased with pressure, which means that the amount of unreacted
CO; and H; exiting the column was reduced. Hence, the CH4 purity also benefited from operation at
higher pressure, as can be confirmed in Table 1. At 1 bar, the outlet fraction of CH4 was 48,3 % while
at 7 bar it was 82,1 %.

In conclusion, the increase in total pressure was overall beneficial for the adsorptive reactive method
presented. The study of this and other parameters will allow the optimization of the process for both the
biogas and flue gas feed cases.
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Resumen

Este trabajo desarrolla una exploracion de dos alternativas cataliticas para reacciones de valorizacion
de hidrocarburos con catalizadores de niquel y molibdeno soportados en zeolita y boehmita
(NiMo/zeolitaboehmita).

Para la primera alternativa, se sintetiz6 un catalizador de tipo industrial con forma cilindrica utilizando
una formulacién de NiMo/zeolita-boehmita y se evalu6é en la valorizacion de un crudo pesado
colombiano bajo ambientes caracteristicos de un proceso de recobro mejorado basado en combustion
in-situ. Se determinaron las condiciones de operacién (temperatura, masa del catalizador y tamafio de
particula del catalizador) donde se observo una influencia de la actividad catalitica en las reacciones de
valorizacién. Adicionalmente, se determind la influencia de las concentraciones de CO, y CH4 sobre la
actividad del catalizador.

Para la segunda alternativa, se investigd una ruta no convencional para preparar catalizadores técnicos
de NiMo/zeolita-boehmita, donde se minimizaron los efectos negativos de la impregnacién himeda de
catalizadores. El estudio se llevé a cabo utilizando una sintesis mecanoquimica en un molino planetario
de bolas, que permiti6 la incorporacion de la fase activa sin utilizar solventes. Se evalué la influencia
de la composicién del portador y la ruta de impregnacién (convencional y libre de solventes) sobre las
propiedades del material y la actividad catalitica de los conformados. En la figura 1 se observa un
resumen grafico que incluye los aspectos mas relevantes del estudio

Catalizadores técnicos de NiMo/Zeolita-boehmita Catalytic preperties  "TPregnocién | impregnacién
fosistarcio mesanica T | &
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Figura 1. Resumen gréfico de la sintesis de catalizadores técnicos de NiMo/zeolita-boehmita.

Se observé una influencia de la ruta de impregnacion en la resistencia mecénica del material; ya que
los pellets elaborados después de una impregnacion simultanea presentan la mayor resistencia
mecanica. Con respecto a las propiedades texturales de los materiales preparados, se evidencio el area
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de superficie mas alta después de la impregnacion simultanea. Los pellets impregnados en pasos
secuenciales no mostraron la presencia de microporos. Durante las pruebas cataliticas se obtuvieron
conversiones de tetralina inferiores al 12%, se determind que el método de impregnacion influye en la
ruta de reaccién: los catalizadores impregnados en pasos secuenciales no generaron productos de
craqueo, mientras que los impregnados de forma simultanea si. Adicionalmente, se determind una
relacion entre la acidez del material y el rendimiento hacia los productos de hidrogenacion y craqueo.
Los materiales con menor acidez promueven s6lo los productos de hidrogenacidn. Por el contrario, los
catalizadores con mayor acidez promueven el craqueo de las moléculas y reducen la actividad de
hidrogenacion. Esto se debe a fuertes interacciones entre los centros metélicos y los centros acidos

Estos resultados demostraron que un protocolo adecuado para la preparacién de catalizadores técnicos
mediante impregnacion mecanoquimica consiste en los siguientes pasos: primero, la preparacion del
soporte con zeolita Y y boehmita; segundo, la incorporacion de Ni y Mo mediante una etapa de
molienda simultanea; y finalmente, un proceso de extrusion y calcinacién. También se demostré que
es posible emplear Unicamente agua como agente lubricante. Los resultados completos de esta ruta
catalitica se encuentran en una publicacién de la revista Catalysis Today.

Referencias
e Acevedo-Cordoba, L. F. Exploracion de alternativas cataliticas para la valorizacion de
hidrocarburos con catalizadores tipo NiMo/zeolita-boehmita. Tesis, Univ. Ind. Santander, 2024.
Disponible en:https://noesis.uis.edu.co/items/551cf4b2-afc5-4836-8dd7-b9f710c9777¢
e Acevedo-Cordoba, L. F., Vargas-Montafiez, O. J., Velasco-Rozo, E. A., et al. Mechanochemical
approach for the preparation of technical catalysts. Catal. Today 2023, 429, 114474,
https://doi.org/10.1016/j.cattod.2023.11447
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Nuevos horizontes en fotocatalisis con CO2 supercritico y O2: Una
alianza verde para la oxidacion selectiva con O>

Henry Martinez Q.%, Estefany P4jaro!, Edgar A. Paez M., Fernando Martinez O.!
! Centro de Investigaciones en Catalisis - CICAT, Universidad Industrial de Santander, Bucaramanga
— Colombia.

Palabras clave: CO; supercritico; oxidacion selectiva; fotocatalisis; oxigeno molecular.

Resumen

El uso masivo de disolventes organicos convencionales en la industria quimica plantea importantes
riesgos ambientales y sanitarios, debido a su toxicidad, volatilidad y origen no renovable. Frente a esta
problematica, el diéxido de carbono en estado supercritico (sc-CO-) se posiciona como una alternativa
verde y eficiente, alineada con los principios de la Quimica Verde. El sc-CO; es un fluido no inflamable,
relativamente no téxico y quimicamente inerte, posee un punto critico moderado (Tc =304 K, Pc =7,38
MPa), lo que facilita su implementacion en condiciones experimentales y procesos industriales.
Ademas, el sc-CO, combina propiedades tanto de gases como de liquidos, presentando baja viscosidad,
alta difusividad y gran capacidad de penetracion, favoreciendo la transferencia de masa. Estas
caracteristicas lo convierten en un solvente ideal para reacciones cataliticas heterogéneas, especialmente
en oxidaciones selectivas con O,. Su completa miscibilidad con el oxigeno elimina la resistencia
interfacial tipica del sistema liquido-gas, mejorando tanto la velocidad de reaccién como la selectividad.
Asimismo, al no generar subproductos derivados del disolvente, se evita la necesidad de etapas
adicionales de purificacion.

En este trabajo se estudio la oxidacion selectiva de a-pineno usando sc-CO. como solvente a 8 MPa 'y
313,15 K, condiciones cercanas al punto critico, ver Fig. 1. En este caso el sc-CO; presenta una densidad
inferior (0,28 g/cm?) a la del a-pineno (0,86 g/cm3), lo cual puede limitar el transporte de especies
reactivas. También en esta zona se observo la opalescencia critica, fendmeno asociado a fluctuaciones
extremas de densidad. Al aumentar la presién a 14 MPa, se obtuvo un incremento significativo en la
conversion y en la selectividad hacia 6xido de pineno formado por la Transferencia de Atomo de
Oxigeno (TAO) de un complejo de Mo anclado en el TiO,. Sin embargo, a 18 MPa, aunque la
conversién continud aumentando levemente, se observé un increment6 de verbenona, producto formado
por via radicalaria (O2") debido posiblemente a modificaciones en las propiedades de transporte.

El efecto de la temperatura critica fue evaluado entre 313,15 y 333,15 K a presién constante (14 MPa),
asociada a una disminucion de la densidad y viscosidad del sc-CO, y un aumento en su coeficiente de
difusion. Estos cambios térmicos favorecieron la conversion sin comprometer la selectividad,
evidenciando que pequefios ajustes en presién y temperatura criticas permiten modular la reactividad.

En conjunto, los resultados confirman que la variacién de presién y temperatura criticas influye
directamente en las propiedades de transporte y solubilidad del CO,, mejorando tanto la conversién
como la selectividad de la oxidacion catalitica al usar el O, como agente oxidante. Al evaluar la presion
entre 140 y 180 bar y temperaturas superiores al punto critico del CO, se observé una reduccion en las
limitaciones difusionales, especialmente con velocidades de agitacion de 100 rpm. Este proceso TAO
catalitico foto-estimulado usando sc-CO. como solvente representa una estrategia eficaz y sostenible
para valorizar materias primas renovables como aceites esenciales o trementina comercial.
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Figura 1. a) Esquema general del reactor de sc-CO, b) principales productos de oxidacion del a-pineno
y ¢) foto-conversion y selectividad en la oxidacion selectiva de a-pineno usando sc-CO-, luz, O, y
MoOCl,Bpy/TiO.-NT como catalizador.
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dendriticas del tipo ZSM-5.
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Palabras clave: Isomerizacion; Aldehido canfolénico; ZSM-5; Dendritica.

Resumen

Un sélido del tipo ZSM-5 (Si/Al = 42) con estructura dendritica previamente sintetizado y caracterizado,
fue utilizado en la reaccién de isomerizacion en fase liquida de epodxido de -pineno hacia aldehido
canfolénico. El s6lido dendritico mostrd estructura cristalina caracteristica de las zeolitas tipo ZSM-5
con porcentaje de mesoporosidad de 79,5%. Se evalu6 la reaccion de isomerizacion de epdxido de -
pineno en intervalos de temperatura, masa de catalizador y concentracion inicial de ep6xido entre 40-
70 °C; 7-16 mg y 0,25-0,50 M, respectivamente. La figura 1 muestra las graficas de conversién en
funcion del tiempo y selectividad a los productos mayoritarios para las diferentes temperaturas.
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Figura 1. Efecto de la temperatura para la isomerizacion de epoxido de a-pineno sobre zeolita
dendritica tipo ZSM-5. (a) Conversion; (b) selectividad a aldehido canfolénico, (c) selectividad a
aldehido fencolenico, (d) selectividad a carveol. Co epdoxido = 0,25 M ,750 rpm, 10 mg catalizador.
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En la figura 1a se muestra que el catalizador resulté ser muy activo dado que mostro casi 100 % de
conversion en 1 hora para temperaturas de 60 °C y 70 °C. Este resultado puede ser explicado
considerando la naturaleza mesopora del sélido en estudio, que promueve la disminucion de

limitaciones difusionales. Por su parte, la estructura dendritica podria promover mejor acceso de los
reactivos a los sitios activos para la reaccion de interés. Esto representa una ventaja en comparacion los
sOlidos reportados en la literatura. Por su parte, los productos mayoritarios obtenidos bajo las
condiciones de reaccion utilizadas con el sélido ZSM-5 dendritico, fueron: aldehido canfolénico (60-
73%), trans-carveol (19-27%) y aldehido fencolénico (4-8%) (Figura 1b-d), resultando ademas ser
alredor de 2 veces més selectivo hacia el aldehido canfolénico que el catalizador MoOs-Zeolita Beta
(37%) y que el sdlido ZSM5 (40%). La Figura 2 muestra el esquema de reaccién propuesto para la
formacion de los diferentes productos de reaccion. De acuerdo al esquema, la formacion de aldehido
canfolénico se ve favorecida por la presencia de sitios acidos Lewis en el s6lido, mientras que el carveol
se forma principalmente a partir de sitios acidos Brgnsted. La zeolita ZSM-5 objeto de estudio presenta
una alta concentracion de sitios acidos de Lewis que sumado a la accesibilidad de los reactivos, debido
a la estructura dendritica, favorece la formacion de aldehido canfolénico en altas concentraciones. De
forma que, los resultados obtenidos demuestran la alta potencialidad de este tipo de sélidos en la
reaccion de isomerizacion de epoxido de a-pineno.

Aldakidn canfabianion

— Tumnlm
| Aldehida fencolénion

Acido Bronsted a | Acido Lawis
| —— | .

Epduidn de o-pineno

Figura 2. Esquema de reaccion propuesto para la formacion de los productos de reaccidn.
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Resumen

En este trabajo, el aluminio fue extraido sucesivamente de escorias salinas en condiciones &cidas (HCI
0 acido citrico). Las disoluciones de aluminio resultantes se emplearon como precursores en la sintesis
de soportes de perovskita de aluminato de lantano (LaAlOs), evaluando distintos métodos de sintesis
como el precursor tipo MOF-gel, el método Pechini y el citrato modificado. Se estudiaron los
parametros involucrados en la sintesis y se caracterizaron las propiedades fisicoquimicas de los
materiales obtenidos, con el fin de optimizar el proceso y seleccionar los materiales mas prometedores.
Los materiales seleccionados fueron evaluados como catalizadores o como soportes cataliticos en dos
aplicaciones ambientales: el reformado seco de metano (RSM) y la degradacion de carbofurano (CBF)
en agua dopada con materia organica natural sintética (MON). EI comportamiento catalitico fue
comparado con catalizadores preparados por métodos convencionales empleando sal de aluminio
comercial como referencia. La tesis de doctorado se estructura en seis capitulos. Los dos primeros estan
dedicados a la revision de la literatura técnica existente. El Capitulo | aborda la perovskita de aluminato
de lantano, sus propiedades fisicoquimicas, métodos de sintesis y aplicaciones. Se presenta una revision
de estudios de los ultimos diez afios sobre los distintos métodos utilizados para sintetizar LaAlOs,
discutiendo retos sintéticos, ventajas, limitaciones y aplicaciones cataliticas relevantes. El Capitulo 11
se enfoca en catalizadores basados en perovskitas de niquel (Ni) aplicados al reformado seco de metano.
Se analizan aspectos termodinamicos Yy cinéticos del RSM, resaltando c6mo las caracteristicas de los
centros metalicos A y B en la estructura perovskita afectan el comportamiento catalitico. Se presentan
avances recientes en la sustitucién del catién B para generar efectos sinérgicos y mejorar la eficiencia,
asi como el efecto de la sustitucion del cation A sobre las propiedades acido-base y la formacion de
coque. También se revisan estrategias para mejorar las propiedades texturales de las perovskitas, ya sea
de forma directa o0 mediante su deposicidn sobre un soporte. Finalmente, se exponen nuevas lineas de
investigacion que buscan suavizar las condiciones del RSM y promover el proceso a temperaturas mas
bajas. Los capitulos Il al V estdn dedicados a la parte experimental. El Capitulo Il describe una
estrategia novedosa y sencilla para sintetizar LaAlO3 en fase pura mediante la calcinacién de un gel
precursor tipo MOF seco y altamente poroso, preparado con precursores comerciales. Se demostré que
las propiedades texturales pueden controlarse variando el tiempo de tratamiento solvotermal. Se
identificaron los principales factores que influyen en el desempefio catalitico del sistema Ni/LaAlO; en
el RSM. El Capitulo 1V presenta la primera sintesis de catalizadores Ni/LaAlOs; empleando aluminio
extraido de escoria salina. Se compararon tres métodos de preparacion (Pechini, citrato modificado y
gel metalorgéanico), observando variaciones segun la metodologia. Los materiales mas prometedores se
evaluaron como soportes para centros activos de Ni en el RSM, y su eficiencia catalitica se compard
con la de un catalizador de referencia preparado a partir de sal de aluminio comercial. EI Capitulo V
corresponde a la primera sintesis de catalizadores tipo perovskita LayAl;xCuxOa.; utilizando aluminio
extraido del residuo de escoria salina (previamente tratado con HCI). Este estudio investiga el efecto de
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parametros como la relacién molar La/Al durante el proceso de sintesis. EI mejor catalizador se empled
para optimizar la degradacion de carbofurano (CBF) en agua dopada con materia organica natural
disuelta sintética (MON), utilizando el proceso Fenton heterogéneo tipo PCFH (Peroxidacion Catalitica
en Fase Humeda). Finalmente, se investigaron las condiciones Optimas para maximizar la degradacion
y mineralizacion del pesticida, asi como la reutilizacion del catalizador empleado. El ultimo capitulo
presenta las conclusiones generales del estudio. Como resultado de esta investigacion, se publicaron
seis articulos cientificos, se registr6 una patente (Tabla 1), y se participd en nueve congresos
internacionales y tres nacionales. La tesis fue reconocida con la mencion internacional de cum laude.

Tabla 1. Resultados de divulgacion cientifica generados a partir de la presente investigacion

Referencia

DOI/NUmero de solicitud

No pu-IE)i igagﬁﬁn
1 Articulo
2 Articulo
3 Articulo
4 Articulo
5 Articulo
6 Articulo
7 Patente

H.J. Mufioz, S.A. Korili, A. Gil. Materials
(Basel). 15 (2022) 3288.

H.J. Munoz, S.A. Korili, A. Gil. Catal.
Today. 429 (2024) 114487

H.J. Mufioz, S.A. Korili, A. Catal. Rev.
(2024) 1-53.

H.J. Muioz, L.A. Galeano, M.A. Vicente,
S.A. )Korlll, A. Gil. Chem. Eng. J. 499

(2024

H.J. Munoz, S.A. Korili, A. Gil. Catal.
Today. 447 (2025) 115158.

H.J. Mufioz, M.A. Vicente, S.A. Kaorili, A.
Gil. Chem. Eng. J. 519 (2025) 164973.

H.J. Mufioz, S.A. Korili, A. Gil. Patente en
tramite de examen sustantivo ante la OEPM
(Espafia).

httgs://doi.org/10.3390/ma
15093288

https://doi.org/10.1016/j.cat
tod. 2023.114487

https://doi.org/10.1080/016
1494 0.2024.2401570

htt s://doi.or%/10.1016/j.cej
202 4.15597

htt s://doi.org/lO.lOlG/j.cat
tod. 2024.115158

htt s://doi.or%/10.1016/j.cej
202 5.16497

N° de solicitud:;

P202330640.
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Resumen

La valorizacion de residuos peligrosos como las pilas alcalinas gastadas representa una estrategia clave
en el marco de la economia circular. En este trabajo se presenta un enfogque innovador para la
recuperacion de metales presentes en estos residuos y su aplicacion en la sintesis de electrocatalizadores
bimetalicos de niquel-cobalto (NiCo), con potencial aplicacion en la generacion de hidrégeno mediante
electrolisis alcalina del agua. El proceso de obtencién de los electrocatalizadores incluyé la separacién
fisica de los componentes de las pilas, la lixiviacion de los polvos activos anddicos en medio acido, y
la electrodeposicion galvanostética de los metales sobre electrodos de cobre de alta pureza. Las
condiciones de electrodeposicion fueron optimizadas para obtener recubrimientos homogéneos y
adherentes, ricos en Ni y Co. La caracterizacion electroquimica de los electrocatalizadores se realizé en
medio alcalino (KOH 1 M) mediante voltametria ciclica (CV), voltametria lineal de barrido (LSV),
reduccién galvanostatica del agua (HER), y espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS). Los
resultados revelaron una actividad catalitica significativa hacia la evolucion de hidrégeno, con
sobrepotenciales similares a los obtenidos utilizando electrocatalizadores de niquel de alta pureza
sintetizados utilizando reactivos comerciales y buena estabilidad operativa durante la reduccion
galvanostatica de hidrégeno durante 12 horas continuas. Ademas, se llevd a cabo la caracterizacién
fisico-quimica de los recubrimientos mediante microscopia electronica de barrido (SEM) y
espectroscopia de fotoelectrones inducidos por rayos X (XPS), confirmando la presencia de especies
activas de Ni y Co distribuidas uniformemente sobre la superficie. Este estudio demuestra el potencial
de transformar un residuo contaminante en un material funcional para tecnologias energéticas limpias,
destacando una ruta viable para la produccion sostenible de hidrégeno con base en principios de
economia circular.
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Resumen

Las reacciones de electro-oxidacion de moléculas orgéanicas de baja masa molecular, como metanol,
etanol o &cido férmico, entre otras, tienen un particular interés en dispositivos de conversion de energia
donde usualmente se usan catalizadores basados en Pt. Estas reacciones presentan mecanismos
complejos de reaccién con formacién de intermedios que actlan como venenos cataliticos
disminuyendo la velocidad de transferencia de carga bajo condiciones convencionales. No obstante, en
condiciones paramétricas adecuadas, es posible la emergencia de fenémenos oscilatorios que tienen
gran interés tanto en estudios fundamentales como en trabajos que buscan aplicaciones préacticas. En
cualquier caso, el entendimiento de la dinamica electroquimica oscilatoria y la correlacién con los
factores experimentales que la afectan, aun resulta un campo de investigacion que brinda diversas
oportunidades para explorar.

Por otro lado, en diversos sistemas quimicos y electroquimicos, las caracteristicas oscilatorias cambian
con la variacion de distintos factores experimentales, entre ellos la temperatura T. En este contexto,
conviene tratar el proceso de oscilacion quimica de forma analoga a una “reacciéon monomolecular” de
primer orden, en este caso con energia de activacion oscilatoria E¥.. definida en términos de la

frecuencia de oscilacion w:
) dinlnw

E¥.=RT 7

Si se considera que EX,. > 0, es de esperarse que la frecuencia incremente con la temperatura. Sin
embargo, fendmenos de compensacion también son usuales en estos sistemas, donde la frecuencia
practicamente no cambia con el aumento de temperatura e incluso puede disminuir, en cuyo caso, el
fendmeno se denomina sobrecompensacion. Estos comportamientos han sido explicados considerando
el Ilamado balance antagénico propuesto por Ruoff en el que los pasos de reaccion se clasifican en dos
grupos, uno conformado por las etapas que incrementan la frecuencia y otro grupo de pasos de reaccion
que la disminuyen.

En diversas reacciones electrocataliticas, como es el caso de la electro-oxidacién de acido férmico sobre
Ptse han reportado observaciones experimentales de compensacion y sobrecompensacioén por
temperatura. Sin embargo, la complejidad de los mecanismos de reaccion hace dificil la clasificacion
experimental de acuerdo al balance antag6nico, por lo que andlisis microcinéticos a través de
simulaciones numéricas pueden ser provechosas.

En este trabajo, se presenta un enfoque tedrico en el que se puede relacionar la EF.. con la energia de
activacion oscilatoria asociada a cada paso de reaccion EZ. ;, haciendo posible su clasificacion segtin
contribuya al aumento o disminucion de la frecuencia. Se presentan resultados obtenidos para el caso
de la reaccién de electro-oxidacion de acido formico para el cual se propuso un modelo microcinético
en un trabajo previo y con el cual fue posible explicar la dindmica oscilatoria experimental en funcion
de la temperatura.

Estos resultados destacan la importancia de complementar las observaciones experimentales con

enfoques computacionales en los que modelos microcinéticos pueden aportar valiosa informacion sobre
la dindmica de las reacciones tanto en regimenes convencionales como oscilatorios.
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Resumen

Se sintetizaron redes metalorganicas (MOFs) basadas en zirconio mediante un método asistido por
microondas, lo que permitié reducir significativamente el tiempo de reaccion a 30 minutos en
comparacion con la sintesis solvotérmica convencional. La estructura cristalina tipo MOF de los s6lidos,
compuestos de &cido bifenilo-4,4-dicarboxilico (H.BPDC) como ligando organico, fue corroborada por
difraccion de rayos X.

Adicionalmente, se estudié la sustitucion isoestructural parcial de Zr** por Ce* mediante la variacion
de las proporciones de los metales durante la sintesis, con el objetivo de integrar propiedades del metal
sobre la estructura, como su mayor radio idénico y comportamiento redox reversible. La incorporacion
del cerio en la estructura fue confirmada mediante espectroscopia XPS.

Tabla 1. Relacion de proporciones atémicas de Zr y Ce determinados por XPS para los MOFs Ce/Zr-

BPDC.
CelZr- CelZr- CelZr- CelZr-
MOF Zr-BPDC BPDC BPDC BPDC BPDC
10%0* 20%* 30%* 40%*
CelZr
(%) 2,4 1,6 4,6 3,6

*Los porcentajes indicados hacen referencia a la proporcion molar Ce/Zr utilizada durante la sintesis.

Aungue no se observo una tendencia clara entre la cantidad de cerio agregada y su incorporacion
efectiva en el s6lido, se encontr6 una pérdida progresiva de la cristalinidad a mayor contenido de Ce.
Los anélisis termogravimétricos evidenciaron un incremento en el nimero de defectos de coordinacion
del ligando orgénico, mientras que el analisis por sortometria de N, mostr6é una disminucion del area
superficial y la microporosidad, asociadas con dichos defectos estructurales inducidos por la adicion de
cerio durante la sintesis.

El desempefio catalitico se evalu6 en la reaccién de cicloadicion de CO- con Oxido de ciclohexeno bajo
condiciones moderadas, para esto se realizaron ensayos preliminares con el MOF Zr-BPDC como
modelo, los cuales permitiran definir las condiciones de reaccion para la posterior evaluacion del efecto
del Ce** sobre la actividad catalitica. EI Zr-BPDC alcanzé una conversion del epéxido del 70,2 % y una
selectividad del 95,1 % hacia el carbonato ciclico a 100 °C y 30 bar de CO,. (Tabla 2)
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Tabla 2. Resultados de conversion (C) y selectividad (S) hacia la formacion del carbonato ciclico, de
ensayos cataliticos modificando la presion y temperatura del sistema.*Condiciones de reaccion: 50

mg Zr-BPDC, 8 mg TBAB, 2,5 mL OCH, 24 h.

Temperatura (°C) Presion CO; (bar) Conv. % Select. %
30 10 26+0,1 51,5+0,9
30 30 4001 51,9+0,9
60 10 12,7+0,1 36,8+0,4
60 30 21,0+0,3 57,7+£0,3
100 10 48,9+ 0,5 73,724
100 30 70,2 £0,7 95,1+1,3
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Resumen

Se evalud una zeolita dendritica basada en ZSM-5 (d-ZSM-5) en la isomerizacion del epoxido de -
pineno, destacandose por su estructura jerarquica que combina microporos y mesoporos, con alta area
superficial y elevada interconectividad. Estas propiedades favorecen la difusién y accesibilidad de
reactivos a los sitios activos. Las propiedades texturales y &cido-base han sido reportadas recientemente,
destacando su alta mesoporosidad y una acidez considerable, favorable para la isomerizacion de
epoxidos de monoterpenos.

La zeolita d-ZSM-5 facilit6 la isomerizacion eficiente del epoxido de B-pineno, donde los principales
productos de reaccion son diastereoisomeros de mirtanal (cis + trans), alcohol perilico y mirtenol con
una selectividad conjunta superior al 75 %.

Se estudiaron los efectos de la temperatura de reaccion (Figura 1), la concentracion inicial de epoxido
y la cantidad de catalizador con la zeolita dendritica d-ZSM-5. Al evaluar el efecto de la temperatura,
se observo que la conversion del epoxido (Figura 1a) al igual que la selectividad hacia los isémeros cis-
y trans-mirtanal aument6 (Figura 1b). Mientras que la selectividad hacia mirtenol (Figura 1c) y alcohol
perilico permanecio constante (Figura 1d).
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Figura 1. Efecto de la temperatura en la isomerizacion del epoxido de B-pineno sobre zeolita
dendritica. (a) Conversion del epoxido de B-pineno vs tiempo de reaccion, (b) selectividad a mirtanal,
(c) selectividad a alcohol perilico, (d) selectividad a mirtenol, en funcién de la conversion.
Condiciones de reaccion: Cgpoo = 0,25 mol L—1, acetato de etilo como disolvente, 10 mg de
catalizador, 750 rpm

Al evaluar el efecto de la concentracion inicial del epoxido de -pineno, se observo que la conversion
del epdxido disminuye con el aumento en la concentracion del sustrato. La selectividad hacia los
isbmeros cis- y trans-mirtanal aumenta, mientras que la selectividad hacia mirtenol se mantiene
constante. En contraste, la selectividad hacia alcohol perilico disminuye, lo que podria asociarse a la
saturacion de sitios activos en el catalizador y a rutas competitivas. Los resultados obtenidos al variar
la cantidad de catalizador muestran un aumento en la conversion del epdxido con un aumento de la
cantidad de catalizador, mientras que la selectividad hacia los isomeros cis- y trans-mirtanal, en
contraste con el aumento en la selectividad hacia mirtenol y alcohol perilico. Esto podria explicarse por
el aumento de sitios acidos Bragnsted que podrian estar favoreciendo rutas secundarias.

Se logro6 con éxito la isomerizacion del epoxido de B-pineno utilizando zeolita ZSM-5 dendritica sin
presencia de especies metalicas y bajo condiciones suaves de reaccion, alcanzando altas conversiones
(99.81 %) y selectividades hacia productos oxigenados valiosos. Esta reaccion de isomerizacion se vio
favorecida hacia altas selectividades de cis- y trans-mirtanal debido a las propiedades mesoporosas (area
superficial de 553 m? g%, volumen de microporos de 0,14 cm® g y mesoporosidad de 79,5 %) y &cidas
(relacion BA/LA: 1,52; acidez Brgnsted (BA) y acidez Lewis (LA)) de la zeolita, que facilitaron la
apertura del anillo y el reordenamiento sin el uso de metales, resaltando su potencialidad como ruta
sostenible y eficiente utilizando catalisis heterogénea, contribuyendo con los principios de la Quimica
verde.
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Resumen

Los catalizadores del tipo Ni/AlzOs han sido ampliamente estudiados para la reaccion de metanacion.
Sin embargo, su alta concentracion de sitios acidos de Lewis puede favorecer la formacidn de coque.
Por ende, para reducir la acidez del soporte, se sintetiz6 un catalizador modificado con media monocapa
de silice (Ni/Al205-Si02) ¢ impregnado con Ni. Razon por la cual, se evalud si la modificacion del
soporte podia modificar como sucede la reaccion en catalizadores del tipo Ni/Al-Os. Para ello, se analiz6
cdmo se comportaba este catalizador en funcion de cambios en la temperatura; 200, 250 y 300 °C, y
tres combinaciones distintas de presiones parciales de H2 y COz: 5,07 kPa de H2 con 5,07 kPa de COx,
7,09 kPa de Hz con 3,05 kPa de CO-, y 8,11 kPa de H2 con 2,03 kPa de CO, manteniendo constante la
velocidad espacial (9000 mL/gcat). Los anélisis se hicieron usando espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier de reflectancia difusa en modo in operando (in operando-DRIFTS). Durante
las pruebas cataliticas, se monitorearon en tiempo real las especies adsorbidas en la superficie del
catalizador y los productos gaseosos generados.

Actualmente, se han identificado dos mecanismos principales para la reaccion de metanacion: el
disociativo y el asociativo. En el mecanismo asociativo, la via involucra la formacion de especies de
formiato como intermediarios clave, que se transforman directamente en metano mediante
hidrogenacion directa en la superficie del catalizador. En contraste, el CO: se convierte inicialmente en
CO en el mecanismo disociativo, el cual posteriormente se hidrogena para formar metano. Segun la
literatura, el catalizador Ni/Al.Os sigue la ruta disociativa. En este trabajo, a traves de estudios in
operando-DRIFTS, se evidencio que la modificacién del soporte con silice no alter6 esta ruta. Esto se
confirmé mediante la observacion de la desaparicion de sefiales asociadas al CO adsorbido (CO*),
seguida de la aparicion de bandas correspondientes al CHa gaseoso en los espectros DRIFTS. Sin
embargo, a través del espectrometro de masas se observo la formacion una alta formacién de CO
respecto al observado para el catalizador de Ni/Al>Os, lo cual indica que el soporte si modifica la
selectividad del catalizador. Adicionalmente, se observé la formacion de especies formiato que actdan
como especies espectadoras en la reaccion. La Figura 1 presenta un posible mecanismo de metanacion
sobre Ni/Al.0s-SiO2 donde, el CO: se disocia en CO* y O* sobre la superficie del catalizador y el H
se activa formando H*. Posteriormente, el CO* se convierte en C* y O*, este Gltimo reacciona con H*
para formar y desorber H-O. Finalmente, el C* es hidrogenado en pasos sucesivos hasta generar CHa,
el cual se desorbe como producto final.
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Figura 1. Mecanismo de la reaccion de hidrogenacion de CO- planteado para el catalizador Ni/Al,Os-
SiO;.

Finalmente, se establecié que el aumento de la temperatura favorece la desorcion de especies CO*,
aumentando la selectividad hacia metano. Por otro lado, el aumento de la relacion H2/CO, mejord la
hidrogenacién de las especies CO*, reafirmando su rol como intermediario clave en la reaccion.
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Resumen

Una etapa importante del disefio de reactores heterogéneos es la seleccion adecuada del sélido catalitico,
la cual inicia comparando el comportamiento de diversos catalizadores desde el punto de vista quimico.
Para ello, se realizan ensayos cataliticos donde sea posible evaluar la cinética quimica del proceso
catalitico. Para poder evaluar esta Ultima, se tiene que asegurar que las condiciones de operacion del
reactor sean tales que los resultados no estén influenciados por la presencia de gradientes de
concentracién (limitaciones difusionales externas y/o internas) y temperatura (limitaciones de
transporte de calor) dentro del mismo. Aunque la literatura ha presentado modelos y métodos para
evaluar los efectos antes mencionados, no es posible encontrar, hasta donde los presentes autores saben,
una metodologia clara y de directa implementacion para diagnosticar limitaciones de transferencia de
masa en pruebas de solidos cataliticos en reactores por lotes en fase liquida, en los cuales, la
concentracién no solo cambia en el espacio sino también en el tiempo. En este sentido, este trabajo
propone una metodologia para calcular la evolucion del factor de efectividad en el tiempo; métrica
idonea para identificar la posible existencia de gradientes de concentracion, y con esto, determinar la
existencia o0 no de limitaciones de transferencia de masa externas e internas en un reactor por lotes,
agitado e isotérmico. La Figura 1 muestra el algoritmo general desarrollado para la estimacién del factor
de efectividad.

[ ¥

1. Caracterizacion del sistema 5. Calculo del coeficiente de 6. Solucién numérica de las
( izador, reactor, ias y transferencia de masa ecuaciones de continuidad
cinética de reaccion)
1 ¥

l 4. Céleulo del coeficiente de [ 7. Evaluacién del factor de J

difusividad efectiva efectividad en el tiempo
2. Planteamiento de las ecuaciones de
continuidad, constitutivas y de estado T
L 3. Céleulo de propiedades
$» termodindmicas y de transporte de
sustancias puras y de la mezcla

Figura 1. Algoritmo general propuesto para evaluar teéricamente la existencia de limitaciones de
transferencia de masa en una reaccion catalitica en fase liquida en un reactor por lotes, agitado e
isotérmico.

El algoritmo presentado se tradujo en una rutina de célculo usando Google Colab Python 3. Como
ejemplo de su aplicacion, se hicieron calculos para una reaccion de eterificacion de glicerol con tert-
butanol a una temperatura de 338,15 K en un reactor por lotes agitado a 1200 rpm, a lo largo de la
pelicula estancada externa a una particula de catalizador (Amberlita-15) de tamafio promedio de 0,3 cm
y en la red porosa del mismo, tomado de Pico et al (2012) y establecido como caso de estudio. Como
resultado, en la Figura 2.a se muestra la evolucion en el tiempo del factor de efectividad externo e
interno.
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Figura 2. a) Evolucion en el tiempo del factor de efectividad externo 1] ex e interno 1) ;- la conversion
de glicerol Xaiicerot b) Variaciones relativas respecto al caso de estudio del factor de efectividad interno
frente a cambios en el tamafio de particula dy, velocidad de agitacion N y temperatura T.

El grafico presenta tres regiones caracteristicas para los factores de efectividad. La Region |
(crecimiento) corresponde a la etapa inicial donde el reactivo accede a la red porosa del catalizador,
siendo esta fase de corta duracion (10 min) y sin relevancia préactica para el analisis. La Region 1l
(decaimiento) refleja la evolucién de la velocidad global del proceso, que combina la velocidad de
reaccion quimica con los fendbmenos de transporte de masa, hasta alcanzar el estado estacionario en la
Region 111 a los 100 min. Para el analisis de posibles efectos de transporte de masa sobre la velocidad
de reaccion, desde el punto de vista practico deberia de considerarse especificamente la Region I,
donde los factores de efectividad se estabilizan. En este caso, el estado estacionario se alcanza cuando
la conversion del reactivo (Glicerol) es 0,24 con factores de efectividad externo e interno de 0,97 y 0,84,
respectivamente. Estos factores de efectividad, aseguran que el sistema se encuentra libre de
limitaciones de transferencia de masa externas, sin embargo, aun esta limitado por la transferencia de
masa interna por lo que, se deben ajustar las condiciones de operacién del proceso.

Por lo tanto, para garantizar que en este caso el factor de efectividad interno aumente y sea lo mas
préximo a 1,0 se realiz6 el analisis de sensibilidad mostrado en la Figura 2.b, pronosticando bajo qué
condiciones de operacion el factor de efectividad interno aumenta a lo largo de las tres regiones
mencionadas, indicando que optar por tamafios de particula menores a 0,225 cm, junto con un aumento
de la temperatura de reaccion a 353,15 K se mejora el factor de efectividad interno un 18,89%, en cuanto
a incrementar la velocidad de agitacion a 1500 rpm, su efecto no es significativo mejorandolo tan solo
un 0,03%, indicando que bajo estas condiciones la velocidad de agitacién esta en su valor 6ptimo. Estas
modificaciones permitirian ajustar el sistema hacia condiciones donde las limitaciones de transferencia
de masa externas e internas resulten despreciables y que efectivamente la velocidad global del proceso
esté controlada Unicamente por la reaccién quimica.
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Licuefaccion catalitica de carbon. Analisis de fracciones
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Resumen

El proceso de licuefaccion directa de carbones (LDC) es una solucién alternativa de obtencién de
combustibles liquidos. Este utiliza como materia prima el carbén el cual se hidrogena en condiciones
altas de presion y temperatura en presencia de catalizadores para facilitar la transformacién de la
estructura compleja del carbon. Se sometié un carbén bituminoso alto volatil (CBav) a licuefaccién
directa usando un catalizador polimetalico a 683 y 723 K en presencia de tetralina como solvente y a
una presién de hidrégeno de 8,0 MPa durante 1 hora. Al carbon se le determind la composicion
elemental y se le realizo6 el andlisis proximo y petrografico preparando las probetas segun la horma
ASTM, D-2797 y empleando un microscopio Leitz® Orthoplan® segln la norma ASTM, D-2799. EI
material polimetalico se caracterizdo por DRX equipo X’Pert pro MDP PANALITICAL entre 10 a 90,
°20, un barrido de 0,03367 °/s. Su composicion quimica se analizé por FRX en un equipo Siemens
SR3000 y las caracteristicas texturales por adsorcién de nitrégeno a 77K en un equipo Micromeritics
Gemini 2375 V5.01. Los productos de licuefaccion obtenidos se separaron con solventes en tres
fracciones: aceites (O), asfaltenos (A) y preasfaltenos (PA); posteriormente se caracterizaron por
andlisis elemental.

La Tabla 1 muestra las caracteristicas del carbon usado para licuar donde se evidencian su clasificacion
como bituminoso alto volatil A, segun la norma ASTM D 388-99.

Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas del carbon a Calculado por diferencia; bslc: base seca y libre de

ceniza
Carbén | Analisis préximo, %p/p (bs) | Analisis elemental (p/p bslc)
Car_pon Cenizas Matgr!a C H N o* | S

o fijo Volatil
CBva 60,7 5,0 34,3 86,3 (56| 21|48 |12

Los macerales presentes en el carbén en la que %lipt.=5; %vitrin=75 y %Inert=20, inciden en su
reactividad; puede afirmarse que esta dada en orden decreciente donde liptinita > vitrinita > inertinita.
De otro lado, la composicion quimica del catalizador que se presenta en la Tabla 2 con un alto contenido
de oxigeno (31,05%) permite confirmar que predominan éxidos de metales de transicion tales como
magnetita, goetita, hematita, etc. También se presentan pequefias cantidades de S, Co, Ca y Ti que
incrementan el efecto catalitico del mineral.

Tabla 2. Composicién quimica del catalizador polimetalico

Elemento Fe 0 Si Al Ni Cr Mg Mn Co S Zn  Ca Ti

% p/p 52,77 3105 683 238 224 163 154 1,02 0,29 0,07 0,07 0,07 0,04

La caracterizacion textural realizada genero la isoterma de adsorcion-desorcion fisica de nitrégeno a
77K que se muestra en la Figura 1. Este resultado muestra que la isoterma es de tipo 1V, caracteristica
de s6lidos mesoporosos y con una histéresis cerrada representativa de estructuras complejas con redes
de poros interconectados. El 4rea especifica calculada por BET es de 140,8 m?/g.
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Figura 1. Isoterma de adsorcidn-desorcion fisica de nitrégeno a 77 K del catalizador CPmet.

Los resultados de la LDC permiten afirmar que la mejor temperatura para la conversion es 683 K, sin
embargo, el mejor rendimiento a la fraccién de aceites se encuentra a 723 K. Aunque existe una
disminucién de 1,7% en la conversion por efecto de la temperatura, el rendimiento hacia aceites
aumenta desde 43,7 hasta 67,0%, por lo que se considera que la mejor temperatura para 1os casos
ensayados corresponde a 723 K. Ademas, se presenta una disminucién en el rendimiento a las fracciones
pesadas (asfaltenos y preasfaltenos) y un incremento en el rendimiento a los aceites a medida que la
temperatura de licuefaccion aumenta. Este resultado puede deberse a que, incrementando la energia de
reaccion, se produce mayor rompimiento de compuestos de peso molecular mas alto. El analisis de las
fracciones de aceites muestra las mayores relaciones atémicas H/C lo cual expresa un mayor grado de
hidrogenacién en los ensayos que emplearon catalizador e indica una posible disminucién en el grado
de aromaticidad. Lo anterior puede explicarse ya que cuando el carb6n es sometido a condiciones de
licuefaccion en atmdsfera reductora estos anillos se rompen produciendo mayor cantidad de estructuras
alifaticas.
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Resumen

El café es uno de los productos mas importantes de la economia colombiana, con una produccion anual
de aproximadamente 14 millones de sacos. Esta industria genera una gran cantidad de residuos entre
los que se encuentra la cascarilla de café la cual representa el 10% del grano y se constituye
principalmente de lignocelulosa. En esta investigacion se empled cascarilla de café como materia prima
para la obtencion de: i) un sélido acido y ii) glucosa, con el fin de re valorizar este residuo agroindustrial
reincorporandolo a cadenas productivas.

La cascarilla de café fue caracterizada siguiendo las normas TAPPI, con el fin de conocer su contenido
de celulosa, lignina y hemicelulosa, obteniendo los datos que se muestran en la Tabla 1. EI contenido
de lignina y celulosa resultaron prometedores para la obtencién de biocarb6n y glucosa respectivamente,
puesto que la lignina al contener un gran nimero de atomos de carbono en su estructura contribuye en
gran medida a la formacion de estructuras carbonosas; por otro lado, la celulosa es un polimero
constituido de mondémeros de glucosa, que pueden separarse mediante hidrdlisis. Esto hace que la
cascarilla de café sea una materia prima prometedora para la obtencién de biocarb6n y monosacaridos.

Tabla 1. Composicién porcentual de lignina, celulosa y hemicelulosa de la cascarilla de café.

Muestra %Extractivos %Hemicelulosa %lL.ignina %Celulosa
1 11,8 32,09 10,64 45,47
2 11,8 31,91 11,09 45,20
Promedio 11,8 32,00 10,865 45,34

El sélido &cido se obtuvo a partir de la funcionalizacién del biocarbdn procedente de la cascarilla de
café, el cual se obtuvo mediante un proceso de pirdlisis; la funcionalizacion consisti6 en la insercién de
grupos SOsH mediante sulfonacion directa con 4cido sulfurico concentrado. El analisis BET arrojé un
valor de area superficial de 8,3623 m?/g, con una distribucion de poros concentrada a valores cercanos
0 mayores a 2 nm lo que indica la prevalencia de mesoporos en la estructura. El analisis por
espectroscopia IR, permitié observar la presencia de grupos OH, C=0, C-H, C-O-C propias de los
materiales carbonosos, por otro lado, también se observo la presencia de grupos S=O lo que indica que
el proceso de funcionalizacion fue efectivo. Por ultimo, se realizé un analisis XPS, en el cual se
encontraron sefiales correspondientes a S, O y C, ademas de brindar informacion acerca de la estructura
del sélido permitiendo determinar la presencia de grupos carboxilicos, hidroxilos, aromaticos y
sulfonicos, estos ultimos unidos mediante enlaces tipo éter al carbono (C-O-S) (Figura 1).

Las caracteristicas fisicas y quimicas del carbdn sulfatado permitieron que este exhibiera una buena
actividad catalitica en la reaccion de hidrdlisis de celulosa de la cascarilla de café, lo que se refleja en
un porcentaje de conversion del 52,4%, el cual resultd ser superior al encontrado cuando se empled
Zeolita By Y como sélidos acidos en la reaccion de hidrolisis. Respecto a su redso, se observo que
conserva gran parte de su actividad catalitica, encontrando un porcentaje de conversion del 47,8% en
un segundo ciclo de reaccion. Esto hace que el uso de biocarbdn sulfatado sea prometedor en procesos
de biorrefineria de segunda generacion.
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Figura 1. Espectro XPS del carbén sulfatado, (a) Oxigeno, (b) Carbono, (c) Azufre
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Resumen

El CO- es el principal gas de efecto invernadero antropogénico y un factor clave en el cambio climético
global. Esto resalta la necesidad de implementar procesos de captura de CO2, que permitan su posterior
transformacion en productos de valor afiadido. La captura de CO, mediante adsorbentes porosos emerge
como una estrategia viable, destacando las redes metalorganicas (MOFs, siglas en inglés) por su alta
capacidad de adsorcién y versatilidad estructural. En este escenario, para este trabajo se sintetizaron
MOFs basados en La y éacido Bifenil-4,4-dicarboxilico (BPDC) como linker, empleando los métodos
solvotérmico convencional y microondas modulado con &cido férmico en dimetil formamida (DMF)
como solvente. EI método con microondas se propone como una ruta que puede disminuir el tiempo de
sintesis y el consumo energético, permitiendo a largo plazo la produccion a escala de materiales para la
mitigacion de emisiones de gases de efecto invernadero. El objetivo fue evaluar el efecto del método de
sintesis sobre las propiedades estructurales, morfoldgicas y térmicas de los MOFs y su desempefio en
la captura de CO- isobérica a 289 K. Las muestras fueron caracterizadas por Difraccion de Rayos X
(DRX), analisis termogravimétrico-acoplado a calorimetria diferencial (TGA-DSC) y microscopia
electronica de barrido con espectroscopia de rayos X por dispersion de energia (SEM-EDX). La Figura
1a presenta los perfiles de DRX de los MOFs indicando un 77% de correlacion con respecto al patron
CCDC1872355 el cual corresponde al MOF con formula [La(BPDC)2] [NH2(CHs)2]* (slug-43), en
donde el solvente actlla como base de Lewis neutralizando la carga negativa excedente sobre el centro
metalico. Los perfiles demuestran que la fase MOF no es pura para ninguno de los dos métodos,
encontrandose presentes lineas de fases cristalinas de otras sales. Los tamafios de cristalito son 47 nm
para el método solvotérmico y 53 nm para el método con microondas.

mnzt }
-
F
i

10 2 20 P
2-Theta (degree)

Figura 1. (a) Perfil de DRX de los MOFs sintetizados, imagenes SEM seleccionadas de los MOFs por
(b) método solvotérmico y (c) microondas.

Las micrografias SEM (Figuras 1b y 1c) mostraron que por el método de microondas se obtienen
agregados cristalinos con morfologias heterogéneas de tamafios que rondan los 50 um, de la misma
manera, el método solvotérmico presentd cristales heterogéneos, pero se evidencian agregados mas
pequefios que van desde los 10 um hasta los 50 um. La heterogeneidad de cristales esta en congruencia
con las impurezas observadas por DRX. El analisis EDX confirm0 la presencia de La de
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1,36 + 0,30 %mol para el método de microondas, en comparacion con 1,86 + 0,50 %mol del método
solvotérmico. Mediante el analisis TGA-DSC se observd una desorcién endotérmica del solvente y agua
entre 353 K-423 K, més pronunciada en el método de microondas. Por su parte, la estabilidad térmica
del MOF alcanza los 723 K sin verse afectada por la ruta de sintesis. Los ensayos termogravimétricos
de captura de CO; realizados a 298 K 'y 75 kpa (Figura 2), evidencian un valor de equilibrio superior de
167 pmol-g* para el MOF sintetizado por el método microondas y 138 umol-g? para el método
solvotérmico. Con base en los resultados obtenidos hasta el momento, el método de sintesis asistido por
microondas se perfila como una estrategia prometedora; sin embargo, serd necesario realizar estudios
adicionales, tanto texturales como cataliticos, para confirmar su efectividad en la obtencion de
materiales basados en MOFs de La con aplicaciones en captura y conversion de COs.
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Figura 2. Captura termogravimétrica de CO; para redes metalorganicas de lantano por método
solvotérmico (rojo) y microondas (azul) a 298 K 'y 75 kpa
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Resumen

En el presente estudio se determiné la presencia de Especies Reactivas de Oxigeno (ROS) durante el
proceso de oxidacién avanzada tipo Fenton-Heterogéneo empleando una arcilla pilarizada con
aluminio/hierro (Al/Fe-PILC) como catalizador de la denominada Peroxidacion Catalitica en Fase
Hlmeda. Se estudid la influencia del pH, irradiacién de luz y naturaleza del contaminante sobre la
generacién de las especies reactivas de oxigeno. La ROS estudiadas fueron: radical hidroxilo (HO -),
anion radical superéxido (05 ) y oxigeno singlete (*O.); los ensayos cataliticos se realizaron a valores
de pH 3,7 y 7,0; con o sin irradiacion de luz visible y con fenol (PhO) y un modelo sintético de materia
organica natural (MS-MON), como contaminantes modelo.

El seguimiento de las ROS se realiz6 por dos vias: (i) Indirecta: mediante el uso de captadores
especificos (scavengers) para cada ROS y la inhibicion en la eficiencia de degradacion del contaminante
y (ii) Directa: mediante Resonancia Paramagnética Electrénica (EPR). La degradacion de los
contaminantes se evalu6 mediante HPLC-PDA (para fenol) y HPLC-SEC (para MS-MON).

A pH 3,7, el radical hidroxilo fue la principal especie reactiva involucrada, con un porcentaje de
inhibicion promedio del 60 % para la degradacion de fenol y del 90 % para la degradacion de MS-MON
en presencia de t-butanol. Los espectros EPR confirmaron la presencia del radical hidroxilo bajo estas
condiciones (Figura 1a). A pH 7,0, la mayor inhibicion (68 % para fenol y 83 % para MS-MON) fue
observada cuando se empled alcohol furfurilico como captador; esto indic6 que el oxigeno singlete fue
la especie predominante bajo tales condiciones de pH, pero el anién radical superéxido también se
observé mediante la inhibicion con p-benzoquinona (24 % para fenol y 43 % para MS-MON). Estos
hallazgos fueron igualmente respaldados por los espectros EPR. Adicionalmente, se encontrd que la
irradiacion con luz visible no modifica el tipo de ROS generado, sino que acelera su formacion, ya que
los maximos en las sefiales EPR se alcanzaron en tiempos sensiblemente menores bajo este tipo de
irradiacion.

Finalmente, se encontré que el anién radical superdxido es una de las especies reactivas mayormente
involucradas en la degradacion de contaminantes cromdforos como MS-MON a pH circumneutro
(Figura 1b). A diferencia del fenol (por su caracteristica incolora), la generacion de esta ROS podria
estar condicionada por la interaccion de los croméforos en la MON con la luz; esto parece permitir al
contaminante actuar como fotosensibilizador y promover la formacion de radicales reactivos a través
de estados tripletes excitados.
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Figura 1. Espectros EPR para la determinacion de: (a) radical hidroxilo (HO¢) en la degradacion foto-
PCFH de fenol con la sonda DMPO a pH 3,7 y (b) anion radical superoxido (O2*") en la degradacion
foto-PCFH de MS-MON con la sonda POBN a pH 7,0.

Lo anterior demuestra la efectiva generacion de especies reactivas de oxigeno en procesos heterogéneos
gue emplean catalizadores altamente estables, un tema poco estudiado y el potencial de estos procesos
en el tratamiento de aguas contaminadas coloreadas y con contaminantes altamente biorefractarios.
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Resumen

La hidrogenacion de heteroarenos es clave para industrias como la de alimentos, la farmacéutica y la
refinacion de combustibles. En nuestro grupo hemos presentado evidencia de que es posible incrementar
la conversion y eliminacion de azufre del dibenzotiofeno (DBT) —compuesto clave en la purificacion
de combustibles— por hidrogenacién a alta presion y mediante la adicién de heteroarenos nitrogenados,
aromaticos y olefinas. Sin embargo, la causa de este efecto no ha sido establecida. Este trabajo busca
pistas acerca del origen del efecto de promocion del indol (IND) sobre la eliminacion de azufre del
dibenzotiofeno. Para esto se us6 un lecho empacado con un catalizador comercial Ni-MoS»/y-Al,Oz que
se diluyd con sélidos inertes en diferentes proporciones. Las pruebas se hicieron a 260, 300, y 320 °C,
5 MPa y con una alimentacién compuesta por hidrégeno (3454,9 kPa), DBT (27,0 kPa), IND (1,5 kPa),
ciclohexano (1504,8 kPa, solvente) y hexadecano (11,9 kPa, estandar interno).

La Figura 1 muestra la tasa molar de generacion de productos normalizada por la cantidad de MoS,
medido por XPSy designado como los sitios activos del catalizador, en funcion de la velocidad espacial
de cada reactivo para las temperaturas estudiadas. Para el dibenzotiofeno (Figura 1a), en todos los casos
se observa que para las velocidades espaciales mas bajas (0-375 h) la tasa normalizada de generacion
de productos se incrementa de manera lineal hasta alcanzar una meseta. Esta tltima region corresponde
a una zona de operacion del reactor libre de gradientes de concentracion y temperatura donde cada tasa
de produccién obedece directamente el incremento de la temperatura. De este modo, se puede
considerar que los valores de las tasas presentadas en la figura son un descriptor adecuado de la
velocidad quimica de reaccion del dibenzotiofeno, lo cual permitira estimar parametros cinéticos. Por
otro lado, las tasas de generacién de productos del indol (Figura 1b), siempre aumentaron de manera
lineal con la velocidad espacial, independientemente de la temperatura. Este resultado podria
interpretarse como una posible limitacidn de transferencia de masa para la hidrogenacién del indol, sin
embargo, dado que existen regiones en las que la hidrogenacion del DBT se encuentra libre de estos
artificios, ademas que esta molécula es mas grande y que se encuentra en mayor proporcion que el indol,
la posibilidad de la existencia de limitaciones de transporte de materia se hace relativamente
insignificante. Por lo tanto, este resultado podria deberse a la posible competencia entre las moléculas
y su afinidad con los sitios activos, donde el DBT presenta mayor afinidad y ocupa en mayor medida
los sitios activos en comparacion con el indol, por ende, al aumentar la velocidad espacial, la tasa de
liberacion de sitios aumenta debido a que se presenta un menor tiempo de residencia, lo que le permite
al indol incrementar su generacién de productos de manera lineal.
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Figura 1. Formacidn de productos de la hidrogenacion simultanea de (a) dibezontiofeno y (b) indol
por cantidad de MoS;, en funcién de la velocidad espacial del DBT e IND, respectivamente.
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Resumen

La transicion hacia procesos amigables con el ambiente ha provocado el auge de la revalorizacién de
residuos lignocelul6sicos a través de la hidropir6lisis. Dentro de sus limitaciones esta el control de la
composicion del producto liquido para incrementar la selectividad hacia productos deseados. Frente a
este escenario, este estudio se centra en la evaluacién cinética de la hidropirdlisis de Roble Chileno
(Nothofagus obliqua) utilizando catalizador de zeolita natural modificado.

La zeolita natural fue sometida a intercambio idnico para remover los cationes de compensacion y para
cargar el galio al 2% y 5% (m/m) sobre la zeolita modificada. Los catalizadores fueron caracterizados
mediante Fisisorcion de Nz, TPD-NH;, SEM-EDX, TEM, XPS, DRIFT-Piridina y XRD. Los
experimentos cinéticos se realizaron en un equipo de micropir6lisis a tres temperaturas diferentes (450,
500, 550°C) y a tiempos discretos de pirdlisis (1, 2, 4, 8, 16, 20, 30, 40 segundos). Para modelar la
cinética se utiliz6 el modelo de una etapa basado en la ecuacién de Arrhenius y utilizando diferentes
modelos de conversion (alfa) como: Avreami-Erofeev y Ley de Potencia, ambos de orden n.

Los gases condensables obtenidos a partir de la hidropirdlisis de biomasa a 500°C y 20 s de pirdlisis,
estuvo compuesto principalmente por fenoles (29%) y acidos (16%). Con los catalizadores de zeolita
modificada sin metales soportados (C1), los acidos disminuyeron a un 11% e increment6 y se formé un
32% de hidrocarburos. Con los catalizadores de galio al 2% (C2) y 5% (C3), los acidos disminuyeron
hasta el 4% y el contenido de hidrocarburos incrementd al 75% y 56%, respectivamente. Esto fue
asociado a las propiedades hidrogenantes que presenta el galio. Dado que hubo presencia de fenoles en
todos los experimentos tanto cataliticos como no cataliticos, el ajuste cinético tomé como referencia la
formacion del fenol, 2,6-dimetoxy (FDM) para la comparacion de catalizadores. La Figura 1 muestra
las energias de activacion calculadas para la formacion de FDM a partir de la hidropirdlisis no catalitica
de la lignina [LIG (S/C)] y del roble (Rable (S/C)], y para la hidropir6lisis catalitica de roble frente con
zeolita modifica [Roble (C1)], galio al 2% sobre zeolita [Roble (C2)] y galio al 5% sobre zeolita
modificada [Roble (C3)]. La energia de activacion para LIG (S/C) y Roble (S/C) fue de 218 y 167 kJ
mol !, respectivamente. Con el uso de catalizadores disminuy6 hasta 14 kJ mol ! para el catalizador
con galio al 5%, demostrando asi participacion del catalizador en la formacidn del fenol. Sin embargo,
el hecho de presentar una energia de activacion tan baja demuestra la cercania al equilibrio, lo que puede
indicar que posiblemente los fenoles sean los sustratos utilizados para la formacion de hidrocarburos,
ya que con el aumento de hidrocarburos coincidi6 con la disminucién de los fenoles.

De este modo, la zeolita natural chilena con galio soportado emerge como un catalizador prometedor
para revalorizar la biomasa y asi obtener combustibles o compuestos plataforma de valor agregado e
interés industrial.
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Figura 1. Energia de activacion calculada para la formacion de fenol, 2,6-dimetoxi frente a
catalizadores de zeolita natural chilena.
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Resumen

Contexto: El carburo de tungsteno (WC) tiene actividad catalitica similar al platino en algunas
reacciones, con la ventaja de ser mas econémico y tener potencial en diferentes aplicaciones. No
obstante, la comprensién fundamental de catalizadores a base de WC ain no es clara, lo cual es clave
en el disefio racional de catalizadores. Por ende, la modelacion computacional de catalizadores a escala
atémica adquiere relevancia, pues ello permite modular propiedades deseables y guiar hacia diferentes
aplicaciones.

Metodologia: Se crearon modelos de la superficie a-WC(0001) del sistema cristalino hexagonal WC,
que tiene terminaciones C y W. Se usé la aproximacion del slab (2+2), vacio > 20 A en eje-z y
supercelda (4x4). Se uso teoria de funcionales de la densidad (DFT), funcional PBE-D3, malla (3x3x1)
y energia-cutoff 415 eV. Sobre este sistema se analiz6 la disociacion de H, hasta formar una monocapa
de H* atomicos y su termodinamica (energia libre de Gibbs (AG)) a diferente presion (P) y temperatura
(T). Se analizd la viabilidad para que WC sea soporte de pequefios agregados metalicos (cllsters) de
cobre y paladio y como estos pueden favorecer la captura y disociacién de COx.

Resultados:

Disociacion de Hy:

En diferentes sistemas cataliticos, se debe superar una barrera energética para lograr la disociacion de
H.. Sin embargo, esta disociacién sobre WC-W y WC-C no tienen barrera energética, es decir, H, —
2H" ocurre de forma espontdnea y a condiciones ambiente (1 atm'y 300 K), ver Figura 1. Cada vez
que una molécula de H. se acerca a la superficie se disocia de forma espontanea y sin barrera hasta
alcanzar un cubrimiento completo de la superficie, proceso viable termodinamicamente (AG < 0) hasta
500 K y a presion desde 1071° atm hasta 10 atm. Estos resultados abren caminos para explorar el uso de
WC como catalizador en reacciones de hidrogenacidn catalitica, pues el WC se comporta como una
esponja de hidrdgeno.

WC como soporte de Cu y Pd y activacion de CO:

Se exploré miles de conformaciones del cluster tetramérico CuxPd, (x+y=4) mediante busquedas
estocasticas. Los doce sistemas mas estables se soportaron sobre WC-W y WC-C. Cuando CO; se
acerca a los sistemas Cus/WC, CusPdi/WC, Cu,Pd/WC y Pds/ WC, se disocia en CO* + O* de forma
espontanea y sin barreras, algo que no sucede en superficies solas o en clusters aislados. Por ende, la
interfaz cluster-superficie juega un papel importante en la actividad catalitica de la disociacién de COo.
Estos resultados abren caminos hacia el uso de WC como soporte de Cu y Pd altamente dispersos,
potencial hacia la captura y disociacion de CO, de forma espontanea, un comportamiento deseable en
evitar emision de este gas de efecto invernadero, con la ventaja de facilitar la transformacion de CO; a
productos de alto valor agregado como el metanol, donde uno inconveniente es la ruptura de CO;, algo
que se produce de forma espontanea en el sistema CuxPd,/WC.
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Figura 1. AG para disociacién H;~2H" sobre terminaciones C y W de superficie a-WC(0001) a
diferentes cubrimientos, Py T.
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Resumen

Las lesiones cerebrales traumaticas constituyen un problema de salud pablica global debido a su alta
incidencia y a su estrecha relacion con el desarrollo de enfermedades neurodegenerativas. Alteraciones
en la barrera hematoencefalica comprometen la homeostasis del sistema nervioso central, favoreciendo
procesos de neuroinflamacién y disfuncion metabdlica que pueden progresar hacia patologias como la
enfermedad de Alzheimer, Parkinson o esclerosis mdltiple. En este contexto, el diagnéstico temprano
y preciso resulta determinante para mejorar el prondstico clinico. Sin embargo, las técnicas actuales de
imagen, aunque avanzadas, presentan limitaciones en sensibilidad, especificidad, costo y accesibilidad,
especialmente en la deteccidon de lesiones leves.

La resonancia magnética se ha consolidado como una herramienta clave en la evaluacion del dafio
cerebral, pero su eficacia depende en gran medida del uso de agentes de contraste capaces de amplificar
la sefial sin generar efectos adversos significativos. Las nanoparticulas superparamagnéticas de
magnetita (FesO4), con tamafos inferiores a 20-30 nm, han demostrado un enorme potencial como
agentes de contraste debido a su capacidad para acortar los tiempos de relajacion T2/T2*, mejorar la
resolucion espacial y responder de manera eficiente a campos magnéticos externos. No obstante, los
métodos de sintesis convencionales (como la coprecipitacion tradicional, la sintesis hidrotermal o la
descomposicidn térmica) suelen presentar limitaciones asociadas a tiempos de reaccion prolongados,
distribucién de tamafio heterogénea, aglomeracion y riesgo de impurezas.

El presente trabajo propone una estrategia innovadora que integra cavitacion quimica asistida por
ultrasonido dentro del proceso de coprecipitacion, permitiendo un control mas preciso de la nucleacion
y el crecimiento cristalino. Esta metodologia reduce significativamente los tiempos de sintesis (hasta
aproximadamente 30 minutos) sin elevar la temperatura por encima de 60 °C, evitando la
desestabilizacion del sistema. Ademas, se evalud sisteméaticamente la velocidad de adicion del agente
reductor, demostrando su impacto directo en la cristalinidad, uniformidad y propiedades magnéticas
finales de las nanoparticulas.

Las nanoparticulas obtenidas presentan un tamafio promedio cercano a 7,5 nm y exhiben
comportamiento superparamagnético con alta magnetizacion de saturacion, caracteristicas confirmadas
mediante difraccion de rayos X, microscopia electrénica de transmision, magnetometria de muestra
vibrante y dispersion dindmica de luz. Posteriormente, fueron recubiertas con una capa de SiO»-NH; de
aproximadamente 1 nm de espesor, que mejora su estabilidad coloidal, reduce la susceptibilidad a la
oxidacion y minimiza la generacion de radicales libres asociados a citotoxicidad. La presencia de grupos
amino superficiales facilita la funcionalizacion con biomarcadores especificos, ampliando su potencial
en aplicaciones de imagenologia dirigida. Como prueba de concepto, las nanoparticulas Fes0s@SiO»-
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NH; fueron funcionalizadas con el biomarcador de neuroinflamacién P-88, evaluandose su impacto en
la viabilidad celular en una linea epitelial. Los resultados evidencian una adecuada biocompatibilidad,
lo que respalda su posible aplicacion en entornos bioldgicos complejos.

Esta propuesta no solo optimiza la eficiencia energética y la escalabilidad del proceso de produccion,
sino que también establece un modelo tecnolégicamente viable para la fabricacion reproducible de
nanomateriales magnéticos con propiedades altamente controladas. La integracion de cavitacion
quimica asistida por ultrasonido reduce significativamente los tiempos de sintesis y el consumo
energético, favoreciendo su posible transferencia a escala industrial y clinica. Ademas, la combinacién
de control estructural preciso, estabilidad quimica mediante el recubrimiento SiO»-NH: y la posibilidad
de funcionalizacién especifica con biomarcadores estratégicos configura una plataforma versatil para
el desarrollo de agentes de contraste avanzados e incluso sistemas terandsticos.
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Resumen

Uno de los mayores retos de la industria quimica moderna es el desarrollo de procesos mas limpios y
sostenibles que reduzcan el consumo excesivo de combustibles fésiles, la contaminacién ambiental, y
que utilicen nuevas fuentes de energia como la luz solar (Rodriguez-Padron et al., 2019). En este
sentido, se han propuesto procesos de oxidacion selectiva fotocatalitica como una alternativa viable que
permite la produccion de productos quimicos organicos de valor afiadido en condiciones moderadas y
econdmicas, sustituyendo agentes oxidantes convencionales altamente téxicos como el dicromato o el
permanganato por moléculas inocuas como el peréxido de hidrogeno (Hz0z), el oxigeno molecular (O-)
o el aire, simplificando la recuperacion del producto y haciendo que el proceso de oxidacion sea mas
favorable para el medio ambiente (Riedel & Spagek, 2022; Wen et al., 2022). En este trabajo se 1ogro
la inmovilizacién quimica de un oligo-fenilenvinileno (OFV) sobre la superficie de nanotubos de TiO>
empleando una reaccion de transesterificacion entre los grupos carboxilicos presentes en el
sensibilizador organico y los grupos hidroxilos superficiales presentes en el TiO, previamente
modificados por una reaccion de sililacion. El sistema OFV/TiO,-NT fue caracterizado por
espectroscopia Infrarroja (ATR-IR), UV-Vis en estado sélido, Difraccion de Rayos X en polvo (DRXP)
y espectroscopia fotoelectronica de rayos X (XPS) y sus propiedades texturales fueron determinadas
por adsorcion de N, confirmando el proceso de inmovilizacion quimica (Figura 1).
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Figura 1. Esquema de la sintesis empleada en la inmovilizacion quimica de un oligo-fenilenvinileno
(OFV) sobre la superficie de nanotubos de TiO, empleando una reaccién de transesterificacion.

La evaluacion de su actividad fotocatalitica se estudio en la oxidacion selectiva de monoterpenos

utilizando como molécula modelo el a-pineno y la R-Carvona empleando O, molecular y los resultados
obtenidos son presentados en la Tabla 1.
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Figura 2. Productos obtenidos en la fotooxidacién de monoterpenos catalizada por OFV/TiO,-NT
utilizando como molécula modelo el a-pineno y la R-Carvona en presencia de O, molecular.

Tabla 1. Resultados obtenidos en la fotooxidacién de monoterpenos catalizada por OFV/TiO-NT
utilizando como molécula modelo el a-pineno y la R-Carvona en presencia de O, molecular.

Luz . Conversion Selectividad
Entrada Monoterpeno (nm) Atmosfera (%) Epoxido  Alcohol cetona

1 350 N2 - - - -

2 . 350 02 97,8 68,4 31,6 -

3 a-pineno 462 N, B ~ B B

4 462 0O, 60,5 66,4 33,6 -

5 350 N2 - - - -

6 R-carvona 350 02 64,9 95,2 - 4,8

7 462 N> -

8 462 0, 55,8 89,8 — 10,2

Los resultados obtenidos permiten evidenciar el efecto favorable de incorporar el OFV en la oxidacién
selectiva de monoterpenos y su capacidad de participar en procesos de activacion de O, molecular. El
catalizador OFV/TiO,-NT demostré mantener su actividad y estabilidad durante tres ciclos de reaccion
consecutivos.
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Resumen

La eficiencia catalitica de sdlidos a base de cobalto (Co) y manganeso (Mn) soportados en 6xido de
grafeno (OG), fue evaluada en la oxidacion aerdbica del alcohol bencilico, reaccion de interés por su
aplicacion en la sintesis de benzaldehido, un compuesto ampliamente utilizado en la industria de
fragancias y quimica fina. El soporte OG fue sintetizado mediante el método de Hummers modificado
y posteriormente se prepararon los catalizadores empleando dos métodos:  hidrotermal y
coprecipitacién. Este dltimo mostrd6 mejores resultados en términos de carga metélica, alcanzando
valores de 6,9% y 6,0% para Mn/OG y Co/OG, respectivamente. Como referencia, se prepararon
también catalizadores con carbén activado G60 como soporte.

Los materiales fueron caracterizados mediante espectroscopia infrarroja (FTIR), microscopia
electronica de barrido (SEM), analisis de area superficial (BET) y espectroscopia de absorcion atomica
(EAA). Los resultados mostraron una mayor area superficial para los catalizadores soportados en OG
respecto al soporte puro, alcanzando valores de 17,4 m2?/g para Co/OG y 20,4 m2/g para Mn/OG. Las
imagenes SEM evidenciaron una buena dispersion de las particulas metalicas sobre el soporte, en
especial para el caso del Mn/OG.

La actividad catalitica fue evaluada mediante la conversion del alcohol bencilico a benzaldehido bajo
atmosfera de oxigeno, utilizando tolueno y agua como disolventes. Mn/OG fue el catalizador mas
eficiente, logrando una conversién del 92,2% y alta selectividad hacia benzaldehido. Co/OG presentd
un rendimiento intermedio con 58,2% de conversion (Figura 1). Se observé que el uso de agua como
medio de reaccién redujo la actividad catalitica, aunque se mantuvo una alta selectividad. La estabilidad
de los catalizadores fue confirmada a través de tres ciclos consecutivos de reaccion, destacando
nuevamente la mayor robustez del Mn/OG.
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Figura 1. Conversion de la oxidacion del alcohol bencilico

En conjunto, los resultados demuestran que la dispersién de metales de transicién en OG es una
estrategia eficaz para el disefio de catalizadores heterogéneos activos y estables en procesos de
oxidacion selectiva, representando una alternativa mas sostenible y econdmica frente a sistemas
basados en metales nobles. La sinergia entre la alta area superficial, la presencia de grupos funcionales
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oxigenados en el OG vy las propiedades redox de los metales, contribuyen significativamente al buen
desempefio observado. Estos hallazgos abren nuevas posibilidades para el desarrollo de catalizadores
ambientalmente amigables en transformaciones orgéanicas clave.
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procesos foto-Fenton homogéneo y heterogéneo

Juan Avila-Rincon?, Avril Corredor?, Mauricio Velasquez!, Gina Hincapié-Trivifio?,
Ariel Cadena?, Javier Toloza3, Cristian Ochoa®

!Estado Solido y Catélisis Ambiental (ESCA). Departamento de Quimica, Universidad
Nacional de Colombia, Bogota-Colombia.

*Caracterizacion Tecnoldgica de Minerales (CTM). Departamento de Geociencias, Universidad

Nacional de Colombia, Bogota-Colombia.
3Centro de desarrollo tecnolégico de la esmeralda colombiana (CDTEC Gemlab), Bogota—

Colombia.

Palabras clave: Foto-Fenton; Bisfenol A (BPA); Magnetita; Resinas epdxicas; Recuperacion
de polimeros.

Resumen

Actualmente, la depolimerizacion de materiales poliméricos es un tema fundamental de la economia
circular, ya que permite recuperar las unidades monomeéricas para su reutilizacion. Este enfoque no solo
impulsa la sostenibilidad, sino que también responde al creciente interés ambiental en la degradacién
de plasticos y polimeros, una preocupacion que ha aumentado significativamente en los Gltimos afios.
Por ello, esta investigacion evalud la degradacion de resinas epdxicas comerciales de bisfenol A (BFA)
mediante procesos avanzados de oxidacion. En el proceso foto-Fenton homogéneo se utilizé una sal de
Fe?* como catalizador, mientras que para el proceso foto-Fenton heterogéneo, se utilizd magnetita
sintetizada. Ambas reacciones se evaluaron usando radiacién UV a temperatura ambiente, pH natural y
peroxido de hidrogeno como agente oxidante. El patron de difraccion de rayos X del sélido sintetizado
(Figura 1) muestra la formacion de la fase cristalina de magnetita, la cual es una fase mixta de Fe(ll) y
Fe (I11). No se detectaron otros planos cristalinos que indiquen la presencia de otras fases de éxidos de
hierro, lo que sugiere una alta pureza en el catalizador sintetizado.
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Figura 1. Patrones de difraccion del catalizador preparado y magnetita.

Resultados preliminares de evaluacién de la actividad catalitica, que se muestran en la Figura 2 indican
gue bajo las condiciones evaluadas se obtienen conversiones importantes de las dos resinas evaluadas
(liquida y endurecida). Sin embargo, se observa una mayor conversion en el proceso homogéneo. Los
productos de la oxidacion fueron analizados mediante cromatografia liquida (HPLC-MS), cuyos
resultados demuestran la ausencia de BFA y la presencia de productos de bajo peso molecular indicando
un alto grado de oxidacion de los polimeros. La efectividad del proceso y en particular su capacidad de
mineralizacion fue evaluada a través del analisis de carbono organico total (TOC), donde se observé
una eficiencia de hasta el 68%, lo cual indica que gran parte del carbono de la resina fue transformado
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a CO. y por ende demuestra una notable selectividad del sistema hacia la oxidacion completa.
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Figura 2. Conversion de las resinas epdxicas comerciales y su respectivo valor de mineralizacion en
las reacciones foto-Fenton homogéneo y heterogéneo. Condiciones de reaccion: carga de catalizador
para el sistema homogéneo 2,5 mM de Fe?" (pH=2,2) y el sistema heterogéneo 5 g/L, temperatura
ambiente, flujo de peroxido de hidrogeno 250 pL/h durante 4 horas.

Compuestos como p-hidroxibenzaldehido, éacido p-hidroxibenzéico y 4&cido benzoéico fueron
identificados por HPLC-MS indicando una oxidacion progresiva del anillo bencénico y la
transformacion de grupos funcionales caracteristicos del BFA y de fragmentos estructurales de la matriz
epoxica. La presencia de estas moléculas es relevante desde el punto de vista de la remocién debido que
el BPA y sus resinas derivadas presentan una alta estabilidad quimica y baja solubilidad en agua, lo que
dificulta su remocion mediante procesos convencionales. Por otro lado, los productos intermedios
generados durante el proceso foto-Fenton son mas polares y solubles en medios acuosos facilitando asi
su eliminacion en etapas posteriores de tratamiento.
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Resumen

La obtencion de sistemas cataliticos para la reaccién de metano, es crucial para mejorar la eficiencia
del proceso de combustidn, reducir emisiones contaminantes y optimizar su uso como combustible. Se
postula el catalizador Fe,03—ZrO; sintetizado por precipitacion incipiente bajo US y sol-gel, calcinados
a 600°C. Se aprecié una influencia muy notoria de la temperatura de calcinacion, contrayéndose el gel
durante el secado en aire, con pérdida de mesoporosidad, lo que disminuyé su superficie especifica a la
mitad 54,5(m?/g), con respecto al sélido obtenido por impregnacion. Los espectros XPS muestran que
el Zr** esta presente en forma de 6xido (ZrO2 o Zr(OH)a), activo en combustion sin embargo la presencia
de otra sefial (hacia 179 eV), indicaria la coexistencia de Zr® con respecto al hierro, se muestra una
coexistencia Fe*'/Fe?" podria deberse a 6xidos separados (como Fe20s y FeO). La ausencia de Fe°
sugiere que el hierro esta en forma oxidada, probablemente superficial. Para el catalizador Fe.0s-ZrO-
obtenido por impregnacion y calcinado a 600°C, se obtuvo una relacion de Fe/Zr mayor reflejando una
mayor dispersion superficial en el ambito cualitativo del hierro en la circonia, En el transcurso de la
reaccion el hierro migra dentro del “bulk” a la superficie, haciéndose ésta mas rica en hierro. El 6xido
de circonio se obtuvo mediante dos procedimientos diferentes: por descomposicion del hidroxido
Zr(OH). , calcinandolo a 600°C por cuatro horas, y por el método sol-gel tipo pechini se incorporo
hierro con una carga de 10%. Para determinar la superficie especifica del soporte limpio obtenido por
la calcinacion del Zr(OH)4 se desgasificd por espacio de 12 horas a 200°C. En el caso del soporte
sintetizado por el método de sol-gel el tiempo de desgasificacion fue de 20 horas y la temperatura 150°C.
Las medidas de superficie especifica, fueron llevadas a cabo en un equipo dinamico Pulse Chemisorb
2700 Micromeritics, con un sistema de preparacion de muestra modelo Desorb 23002,

Tabla 1. Temperaturas de ignicion (T50) para los diferentes catalizadores Fe;0s-ZrO»

Catalizador primer ensayo segundo ensayo tercer ensayo
Fe(3)Zr6i 439 556 562
Fe(10)Zr6i 477 489 505
Fe(10)Zr8i 528 547 550
Fe(3)Zr6sg 573 519 523
Fe(10)Zr6sg 528 550 561
Fe(10)Zr8sg 571 588 596

Segun los andlisis H.-TPR, con el Zr,O4 calcinado a 600°C, sintetizado por los dos métodos y se aprecio
que la circonia pura no puede reducirse por debajo de 800°C. Para los éxidos hierro-circonio con
diferentes contenidos en hierro, se apreciaron propiedades diferentes, bajos contenidos de hierro (3%),
obtenido por impregnacion, presenta la reduccion total del hierro Fe3*, se efectlia a temperaturas mas
altas que para el Fe,O3 masico, debido a la influencia del dioxido de circonio. Un aumento en la carga
de hierro (10%) modifico el perfil de TPR, mostrando menos picos de consumo y reduccion es completa
a 501°C. Esto puede deberse a que el hierro interactta de forma diferente con la red de la circonia, que
permite la reduccion por otra via diferente que en el Fe2Os masico. En los experimentos de reaccion se
mantuvo una relacion W/F= 1,66x10° g min [mL(STP)]* y se alimenté una corriente de 3% de metano
en aire. Los datos de actividad catalitica para combustion de metano se presentan a través de la
temperatura de encendido “light-off” (T50). Los resultados muestran que en el tercer ciclo de reaccion,
muestra mayor estabilidad para los sélidos calcinados a 600°C, la carga de hierro y los procesos de
Oxido reduccion efectuados por el hierro para migrar a la superficie son la clave para la actividad y
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estabilidad catalitica frente a la oxidacion de metano.

Los catalizadores de éxidos de metales no nobles, compuestos principalmente de 6xidos metéalicos u
Oxidos compuestos como Fe;O3-ZrO,, ofrecen ventajas como bajo costo, alta estabilidad y alta
resistencia al envenenamiento. Sin embargo, presentan una actividad relativamente baja a baja
temperatura.
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Resumen

Este trabajo tuvo como objetivo evaluar la posibilidad de hidrogenar CO. mediante hidrogenacion por
transferencia a partir de isopropanol usando catalizadores basados en Ni. Inicialmente, se realizé un
andlisis termodinamico que indicé que la conversién de isopropanol es completa, mientras que la de
CO, tiene un minimo alrededor de 500 °C, donde cambia la favorabilidad de las reacciones de
metanacioén y se favorecen las reacciones de reformado. El principal producto de hidrogenacion de la
reaccion fue metano. Sin embargo, también se observé la formacion de coque.

Posteriormente, se evaluaron las funcionalidades cataliticas de distintos catalizadores basados en Ni.
Para ello, se utilizaron tres cargas de Ni diferentes: soporte = 0,0 %p/p de Ni, bajo contenido de Ni ~1,4
%p/p de Ni y alto contenido de Ni ~11,0 %p/p. Se usaron como soportes AlOs, una zeolita H-MOR,
Ce02, MgOALI derivado de hidrotalcita, MgO y ZrO.. Se realizaron pruebas cataliticas a 320 °C en
reactor de flujo continuo. Los resultados mostraron que la conversién de isopropanol esta fuertemente
influenciada tanto por las propiedades acido-base del soporte como por la carga de Ni. Los materiales
con mayor acidez llevaron a una conversion completa por deshidratacion del alcohol mientras que los
de mayor basicidad y mayor contenido de Ni promovieron su deshidrogenacion. Respecto al CO, la
presencia de Ni promovio su conversion en los soportes de mayor acidez y basicidad, mientras que los
otros soportes tuvieron un efecto negativo. La mayoria de los materiales condujeron a la produccion de
CO: en vez de su consumo. Este comportamiento conllevo a una extensa produccion de coque sobre la
superficie de los catalizadores, de manera que sufrieron una rapida desactivacion. Adicionalmente, se
establecio que se requiere una fase metalica hidrogenante para eliminar el hidrégeno del alcohol y una
mayor cantidad de sitios basicos para producir CHa. Los materiales que produjeron mayor cantidad de
metano fueron los catalizadores con alto contenido de Ni soportados en MgOAIl y ZrO.. A partir de
esto, se selecciono el catalizador de Ni/ZrO: para estudiar la interaccion entre CO; e isopropanol.
Inicialmente se realizaron ensayos a distintas presiones parciales de CO; que permitieron concluir que
el CH, observado puede provenir de dos fuentes: (i) la hidrogenacion del CO. con el hidrégeno
producido durante la deshidrogenacion del isopropanol y (ii) las reacciones de descomposicion del
alcohol que llevan también a la formacién de coque. Por otro lado, se determiné que aumentar la
relacion COz:isopropanol aumenta la conversion de CO; y disminuye la de isopropanol, lo que indica
una posible competencia entre los reactivos para adsorberse en los sitios del catalizador. Esto se verifico
mediante pruebas operando DRIFTS, donde se demostr6 que el alcohol se adsorbe fuertemente en la
superficie del catalizador y se descompone para formar coque, lo cual impide la adsorcion de CO..
Finalmente, se determind que el alcohol se adsorbe tanto en el soporte, como en el metal y posiblemente
sobre los sitios de interfase metal soporte, lo que también bloquea la adsorcién de CO- y reduce la
produccién de metano.
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Resumen
El disefio y la sintesis de materiales cataliticos permiten controlar propiedades como el tamafio, la
estabilidad y la distribucién de particulas, aspectos clave para desarrollar catalizadores efectivos. Este
trabajo presenta la obtencion de nanoparticulas de oro (AuNPs) mediante sintesis asistida por extracto
acuoso de Eugenia stipitata (araza), un fruto amazdnico poco reportado. Esta matriz vegetal, rica en
compuestos organicos funcionales, actla como agente reductor y estabilizante, permitiendo la
formacion de nanoparticulas con propiedades cataliticas.

La figura 1, ilustra el proceso de sintesis que inicia con el procesamiento de la pulpa madura mediante
ultrasonido de sonda y agitacion mecénica a baja temperatura. Posteriormente, se tomaron 30 mL del
extracto acuoso con 1 mL de acido tetraclorodurico (HAuCls) 0,05 M, bajo condiciones de agitacion y
temperatura controladas.
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Figura 1. Metodologia de sintesis del catalizador de oro obtenido a partir de Eugenia stipitata.

Se monitoreo el desarrollo de las particulas por espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis) durante 28
dias, observando una sefial de resonancia del plasmén superficial localizada (LSPR) centrada en 550
nm (figura 2), con ello se estim6 un tamafio medio de nanoparticula de 81,53 nm aplicando el modelo
de Haiss (ecuacién 1). La estabilidad dptica registrada en el tiempo sugiridé una formacién estructural
controlada y estable (figura 3). Paralelamente, se efectud sintesis quimica de tipo Brust, en presencia
de dodecil sulfato de sodio (SDS) y bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB) como agentes
estabilizantes, y asi corroborar la formacion del catalizador (figura 4).

50nm5i2
In(—%33 )

D =—000216

= 81,53 nm

Ecuacion 1. Aplicacion del modelo de Haiss para estimar el tamafio de las AuNPs.

Este enfoque representa una propuesta novedosa en el disefio de catalizadores de oro obtenidos a partir
de una matriz vegetal no convencional, que ademas de estabilizar las nanoparticulas, introduce grupos
funcionales orgénicos en su superficie, actuando como sitios activos adicionales, favorecer la adsorcion
de sustratos o facilitar la transferencia de carga mediante mecanismos de donacion/aceptacion
electronica bajo irradiacion. Las nanoparticulas de oro en el rango de 70 a 90 nm han sido ampliamente
utilizadas como catalizadores heterogéneos y fotoactivos, con diversas estrategias de sintesis y
aplicaciones funcionales. En la tabla 1 se presentan algunos ejemplos representativos de materiales
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basados en AuNPs, su método de sintesis, ventajas y limitaciones, asi como sus principales usos
cataliticos.

Tabla 1. Aplicaciones cataliticas de nanoparticulas de oro segiin método de sintesis, ventajas y

limitaciones
Material Meétodo de sintesis Ventajas Desventajas Apllca}c_lon
catalitica
AU/ Prgcursore_s tipo Alta ef_lf:lenua en ) Reqmere Reaccion WGS
hidrotalcita + reaccion WGS, multiples etapas .,
Cu-Zn0O-Al.0; . . P (produccion Hz)
impregnacion Au soportes estables de sintesis
. Métodos Absorcion en NIR, Dificil control Fo_tocata_l ',S'S’
Au nanoprisms / SN plasmones . liberacion
anisotrdpicos con . morfoldgico, L
nanorods ajustables, . . controlada, deteccion
control de forma A posible toxicidad
fototérmicos molecular
AUNPs con Recubrimiento con  Biocompatibilidad, Pu& d:C?i'\S/?J;réu'r bicc;)zgaillsltsizjsa
BSA proteinas o funcionalizacion e ’
. . o catalitica sensores, entrega
0 microgeles polimeros naturales dirigida o ;
superficial selectiva

En este contexto, el uso de E. stipitata no solo permite explorar nuevas rutas para la obtencién de
catalizadores metalicos, sino que también otorga valor agregado a recursos naturales regionales
tradicionalmente desaprovechados. Este trabajo contribuye asi al desarrollo de estrategias sostenibles
en el disefio racional de materiales funcionales para la catalisis e incluso superficialmente
funcionalizados.

DO | o — D28

: e -l =,
22 D14 212 2 20 \
3 B3 um D28 3 3 S \
3 104 gw
i 1o SN
b < 84 - 4
\\
Longtudg de onda (nm] > Dia Longitud ce onda [y
Figura 2. Lectura de Figura 3. Curva tipica de Figura 4. Comparacion de
AuUNPs por 28 dias crecimiento de AuNPs. sintesis entre araza, SDS y
CTA
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Resumen

Un 6xido de hierro magnético fue sintetizado via coprecipitacién para ser utilizado como catalizador en
la reaccion de oxidacion de glicerol mediante el proceso foto-Fenton heterogéneo. La caracterizacion
del material mostré la estructura tipo espinela de la magnetita, la cual, al interactuar con el oxigeno del
ambiente se pasiva formando maghemita. Bajo las condiciones 6ptimas de reaccién (relacién molar
glicerol:H,0- 1.5, 5g/L e catalizador, LED blanca 1,8 W) se alcanz6 una conversion de glicerol (GLY)
del 94% con una selectividad de 86% hacia dihidroxiacetona (DHA). La caracterizacion estructural y
espectroscopica del material mostré que esta conformado por las fases de magnetita y maghemita y que
su maximo de absorcion de radiacion se encuentra centrado en 455 nm, correspondiente a radiacion
visible, ademas de ser un catalizador que se remueve facilmente del medio de reaccion mediante el uso
de un iman.
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Figura 1. a) Patrén de difraccion (XRD) y b) Espectro Raman del sélido sintetizado

Dado que se encontrd una activacion preferencial del grupo hidroxilo secundario del glicerol para
formar DHA,; se quiso estudiar los aspectos mecanisticos que dan explicacion a esta oxidacion selectiva.
Para esto se adsorbié isopropanol (IPA) y acetona (ACE) sobre el so6lido, como moléculas
representativas del glicerol y dihidroxiacetona, respectivamente. Este analisis se realiz6 por
espectroscopia infrarroja de reflectancia difusa (DRIFTS) en un espectrometro Shimadzu IRTracer-100
equipado con una camara de reaccion Harrick. En la Figura 2a se observa una fuerte interaccion entre
el alcohol y la superficie, que se mantiene estable en el tiempo, mientras que en la Figura 2b se observa
una rapida desorcion de la acetona en el tiempo indicando una baja energia de adsorcién entre el
producto de oxidacion y la superficie del catalizador. Por otra parte, los espectros mostraron la
formacion de especies isopropoxi monodentadas fuertemente adsorbidas en la superficie (1130 cm?,
Figura 2a), a partir de las cuales se forman especies enolato (1540 cm™, Figura 2a y b), a través de la
abstraccion de un atomo de hidrdgeno del carbono secundario por parte de un oxigeno de la superficie
O -+ H — Cg — OFe. Algunos autores han discutido que la adsorcion de IPA sobre hematita para formar
acetona, ocurre a traves de un mecanismo redox entre el alcohol y la superficie, en donde el IPA
transfiere dos electrones al solido, provocando la reduccién del adsorbente y la salida de dos grupos H*.
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Este mecanismo es aplicable para las reacciones con glicerol de esta investigacion, en donde se
evidencio el proceso de reduccion de la maghemita a la magnetita evidente por un cambio en la
coloracion del catalizador (de rojo-café a negro) y una disminucion abrupta del pH de la solucién de
6,5a2,8.

Estos resultados sugieren que la selectividad hacia dihidroxiacetona esta relacionada con una baja
energia de adsorcion de la cetona en la superficie, limitando una posterior etapa de oxidacion.
Igualmente, el cambio en el pH da cuenta de que en fase acuosa los protones adsorbidos salen de la
superficie como iones hidronio por efecto de la alta cantidad de moléculas de agua circundantes y no
como hidrégeno molecular.
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Figura 2. Espectros DRIFTS después de a) adsorcidn de isopropanol, b) adsorcion de acetona por 30
min, desorcion a temperatura ambiente en Na.

Referencias

e An Z., Ma H., Han H., Huang Z., et al. Insights into the Multiple Synergies of Supports in the
Selective Oxidation of Glycerol to Dihydroxyacetone: Layered Double Hydroxide Supported Au,
ACS Catal. 2020, 10, 21, 12437-12453. DOI: 10.1021/acscatal.0c02844

e Busca, G. IR Study of Isopropanol Adsorption on Haematite. React. Kinet. Catal. Lett. 1982, 20,
373-376, DOI: 10.1007/BF02066329

e Waidhas F., Haschke S., Khanipour P., et al. Secondary Alcohols as Rechargeable Electrofuels:
Electrooxidation of Isopropyl Alcohol at Pt Electrodes, ACS Catal. 2020, 10, 12, 6831-6842. DOI:
10.1021/acscatal.0c00818

Autor de Presentacion

Gina Hincapié-Trivifio es Doctora en Ciencias Quimicas de la Universidad de Antioquia. Actualmente
es profesora asociada en el Departamento de Quimica de la Universidad Nacional de Colombia, sede
Bogota. Email:ghincapie@unal.edu.co

73


https://doi.org/10.1021/acscatal.0c02844
https://doi.org/10.1007/BF02066329
https://doi.org/10.1021/acscatal.0c00818
mailto:ghincapie@unal.edu.co

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro

S©OCCAT

sostenible

Sodedad Colombana ce Cataisis

Recuperacion de oro mediante la degradacion fotocatalitica de
complejos Au-CN en medio acuoso empleando compositos TiO2-
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Resumen

En las presas de jales de la industria minera aurifera es comin almacenar aguas de desecho conteniendo
complejos metal-cianuro, e.g. KAu(CN)., de baja concentracion de oro. La disposicion final de estos
efluentes suele descuidarse y ocasiona grandes impactos ambientales a largo plazo. Por tal motivo, el
presente trabajo se enfoco a la evaluacion de la degradacion fotocatalitica del complejo KAu(CN):
empleando didxido de titanio (T) y catalizadores de dioxido de titanio modificados con nitruro de
carbono grafitico (N). La estrategia de esta investigacion se baso en el concepto de utilizar un residuo
y obtener un producto de elevado valor agregado (waste-to-value, del inglés), de tal forma que en el
complejo original simultaneamente se convierte en cianato (inocuo) y el oro se deposita sobre el
catalizador (i.e., valor agregado).

Inicialmente, se evalud la eficiencia en la remocion y oxidacion del cianuro. Sin embargo, el catalizador
T presenta la limitante de una elevada recombinacién de cargas fotogeneradas. Para mitigar esta
desventaja, se modificd el semiconductor (T) con diferentes cargas de N, identificAndose una carga
Optima del 1% (catalizador denominado TN1). Posteriormente, el catalizador TN1 se utilizé para
degradar el complejo cianuro-oro, lograndose simultdneamente la oxidacion del cianuro y la reduccion
del ion Au* a oro metalico, el cual se depositod sobre la superficie del catalizador, evidenciado por un
cambio de color. Este nuevo material, ahora denominado TN1Au, se recuperd y se reutiliz6 para evaluar
su actividad fotocatalitica en la degradacion de un contaminante organico modelo (acido galico, 50

ppm).
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Figura 1. Perfiles de oxidacion del cianuro empleando el TiO, y TiO; con las diferentes cargas de N
(0,1,0,5, 1y 9%) (TNO,1, TNO,5, TN1 y TN9). Carga de catalizador = 50 mg; [CN]o = 19 mg/L; pH
= 12; presion y temperatura ambiente.

Los perfiles de degradacion mostraron que el catalizador TN1Au adsorbe menos cido gélico (<20%)
en comparacion con semiconductor T (>30%), lo que sugiere una menor competencia por sitios activos.
Ademas, el TN1Au logré una mayor eficiencia de degradacion en el mismo tiempo de reaccién. Dado
que la cantidad de oro depositada fue relativamente alta, se plantea como trabajo futuro optimizar los
tiempos de tratamiento del complejo cianuro-oro para controlar la carga metélica en el catalizador,
maximizando asi su rendimiento fotocatalitico.

74



XIV SIMPOSIO S@
BIAND *™
DE CATALISIS

S©OCCAT

Pasto 2025
Hacia un futuro
sostenible

Sociedad Colombana ce Catdiss

—m
g

= Fotdlisis
=t
=— TN1Au

[AGHIAG],

@

™

-

T T T
0 15 30 45 80 5 90 108 120

Tiempo (min)

Figura 2. Perfiles de degradacién del acido galico (AG) empleando los catalizadores TiO; y el
TN1Au. Carga de catalizador 35 mg; [AG]o = 50 mg/L; presion y temperatura ambiente.
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Reaccion de Desplazamiento de Gas de Agua como etapa clave e
la produccion de biohidrogeno: resultados de evaluacion catalitica
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Resumen

El hidrdgeno obtenido a partir de residuos de biomasa representa una ruta estratégica para paises como
Colombia, con alto potencial en recursos renovables. Este H, verde no solo puede contribuir a la
transicion energética nacional, sino también transformarse en productos con valor agregado como
metanol o amoniaco para mercados internacionales. Este estudio busca avanzar hacia tecnologias
cataliticas mas eficientes para una economia baja en carbono. Asi, tras la gasificacion de biomasa, el
gas de sintesis producido necesita ser mejorado para maximizar la produccion de hidrégeno (Hz). Una
primera fase de mejora es el reformado con vapor del metano producido. Asi, se obtiene una corriente
rica en Hp, CO, y CO. En este trabajo, se evaluaron catalizadores basados en Pt y Co soportados en
CeO: en la reaccion de desplazamiento de gas de agua (WGSR, por sus siglas en inglés), identificada
como una etapa clave para reducir las concentraciones de CO e incrementar la concentracion de Hz del
gas de sintesis que sale del reformado. Usando una corriente sintética de CO y H-O, se probd el
desempefio catalitico de varias muestras con el objetivo de incrementar la produccion de Hz y reducir
la concentracion de CO.

Se prepararon catalizadores metalicos soportados en CeO2, tanto con metales nobles (Pt) como no
nobles (Co), mediante el método convencional de impregnacion himeda incipiente, con el objetivo de
seleccionar la mejor combinacion de metal activo y carga catalitica en términos de conversién de CO.
Previo a la impregnacion, el soporte de CeO: fue sintetizado utilizando tres estrategias distintas, segin
el metal a impregnar. Para los catalizadores con Pt, se emple6 una calcinacion directa del precursor de
ceria. En el caso de los catalizadores con Co o combinaciones Co—Pt, se utiliz6 un método de
coprecipitacion. Finalmente, para obtener ceria nanoestructurada, se sintetizaron nanopoliedros de CeO:
mediante un tratamiento hidrotérmico a 100 °C. Los soportes fueron impregnados con diferentes cargas
de Pty Coy evaluados en la reacciéon WGSR en un reactor de lecho fijo de cuarzo a presién atmosférica.
El flujo de alimentacion fue 300 mL-min™* con relacion H.O/CO 3:1 y un GHSV de 21774 h™*. Los
productos se analizaron en linea por cromatografia de gases (GC Clarus 580, PerkinElmer, EE. UU.)
La actividad catalitica se monitored durante 1 h por temperatura, registrando seis mediciones (10 min
por analisis).

Se evalu6 el desempefio catalitico de catalizadores con distintas cargas de Co y Pt soportados en CeO-
para la WGSR (Figura 1). El catalizador 0,7%Pt/CeO:nano alcanzé la mayor conversion (~89 %) a
400 °C, seguido por 1%Pt/CeO:nano y 0,5%Pt/CeO:znano (>85 %), cercano con lo reportado para
sistemas analogos de Pt/CeO: nanoestructurado de nanocubos y nanobarras [2]. Este comportamiento
se atribuye a la mayor dispersion metalica, area superficial y capacidad redox del CeO: nano, que
favorecen la activacion de H20 y la oxidacion de CO. En contraste, los catalizadores 1%Pt/CeO: y
15%Co/CeO: mostraron conversiones mas bajas (65 % y 52 %, respectivamente), resaltando la
influencia de la estructura del soporte. El sistema combinado 12%Co—1%Pt/CeO- presentd conversion
intermedia (60 %), posiblemente por dilucién de sitios activos de Pt. Ademas, como indica la literatura,
los catalizadores basados en Co requieren mayores temperaturas para lograr conversiones comparables.
Se prevé continuar evaluando el sistema Pt/CeO:nano con gases provenientes de la gasificacion de
biomasa acoplada al reformado de metano. Por otro lado, la Figura 1(b) muestra que los catalizadores
de Pt sobre nanoceria exhiben un incremento gradual y estable en el rendimiento de H>, mientras que
los sistemas de Co y Pt sobre ceria convencional muestran un aumento mas abrupto, alcanzando su
maximo entre 400—500 °C. Los valores maximos de rendimiento de H>, calculado como moles de H;
producidas por mol de CO alimentado, fueron aproximadamente 0,96, 0,94, 0,92, 0,80, 0,76, 0,38 y
0,30, respectivamente.
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Figura 1. (a) Conversion de CO en funcion de la temperatura con diversos metales impregnados
sobre soporte de CeO, (H20/ CO) relacion 3:0; GHSV = 21774 hy un caudal de alimentacién de
0,0081895 mol/min, (b) Rendimiento a H, en funcion de la temperatura.
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Resumen

El alto contenido de oxigeno en la biomasa lignoceluldsica (~45%) hace dificil usarla como materia
prima (en ausencia de otros materiales) para su revalorizacion mediante pirdlisis para obtener
compuestos plataforma. En esta investigacion se utilizd polietileno de ultra alto peso molecular
(UHMWPE) en co-alimentacion con roble chileno torrefactado (573 K, 30 min) y sin torrefactar, con
el fin de reducir el contenido relativo de oxigeno en la alimentacién a la pirélisis. Se empled zinc o
galio soportado al 2% o 5% (m/m) sobre zeolita natural chilena modificada por intercambio idnico
(H2NHZ) como catalizador en atmosfera reductora (Hz), para promover la hidrodesoxigenacion (HDO)
de los compuestos formados en la pirdlisis de biomasa. El resumen de la caracterizacion de los
catalizadores se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de los catalizadores.

LAS
Metal  Seer  Acidez Total (umol-g™* BAS Estado de
Catalizador Si/Al (%) (M?’g™!) (umol-g™) ) (umol-g™?)  oxidacion
H.NHZ 4,98 0,00 234 207,76 26,61 181,15 N/A
GaJH.NHZ 478 1091 200 96,61 52,08 44,53 Ga®* (Gax0s)
Gas’H.NHZ 5,79 4,89 128 80,17 48,70 31,47 Ga* (Gay03)
Zna/HoNHZ 556 2,13 191 83,23 39,53 43,70 Zn2* (ZnO)
Zns/HoNHZ 561 4,34 146 182,94 98,10 84,84 Zn?* (ZnO)

El catalizador H,NHZ mostro propiedades &cidas particularmente ligadas a la presencia de sitios &cidos
de Brensted, mientras que la incorporacién de Zn?* modulé la acidez hacia una relacion de Lewis y
Bransted cercana a 1. Los sitios acidos equilibrados permiten la activacion de enlaces tipo C-O de los
compuestos oxigenados y del H, a través de defectos estructurales en la nanoparticula metalica de ZnO
(Yao et al., 2022). Los catalizadores con Ga** presentaron menor acidez que los de méas catalizador con
predominio de los sitios tipo Lewis.

La Figura 1A muestra cdmo, a mayor densidad &cida (Zn5/H2NHZ), se formaron méas hidrocarburos
monoaromaticos (MAH) de la hidropiro6lisis de biomasa torrefactada, al tiempo que redujo el contenido
de fenoles como sefial de HDO de los fenoles. En la co-hidropir6lisis de biomasa torrefactada (Torr3)
con el plastico (relacion 2:1), el contenido de hidrocarburos aromaticos (MAH) incrementd al 21% para
H.NHZ y hasta 64% para Zns/H,NHZ (Figura 1B). En estas mismas condiciones se observo una
disminucion importante en los hidrocarburos alifaticos (ALHC) al tiempo que la selectividad a fenoles
y furanos fue cero. Esto indicd que el catalizador de Zn al 5% condujo a la formacion de MAH a través
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de la desoxigenacion de fenoles y por reacciones de Diels-Alder entre los furanos formados de la
biomasa y los ALHC formados del pléstico (Yan et al., 2023).
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Figura 1. A) Efecto de la densidad acida de diferentes familias de compuestos en hidropirélisis de
biomasa. B) Distribucién de familias de compuestos para la co-hidropirdlisis catalitica y no catalitica
de biomasa:plastico a relacién 2:1.
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Resumen

La creciente generacién de residuos tecnoldgicos, como las baterias de ion litio (BILS), ha impulsado
la busqueda de estrategias sostenibles para su valorizacion. En este trabajo se propone la sintesis de
catalizadores heterogéneos a partir de componentes del anodo y catodo recuperados de BILs
desechadas, con el fin de evaluar su desempefio en la reaccion de desplazamiento de gas—agua (WGS),
relevante para la produccion limpia de hidrégeno. La metodologia de sintesis comprendi6 tres etapas:
(i) lixiviacion &cida de los metales del catodo en presencia o ausencia del anodo, empleando H.SO4+ 5 M
y NMP como agentes lixiviantes; (ii) tratamiento ultrasénico de los sélidos recuperados; y (iii)
calcinacion controlada a 350°C. Se obtuvieron ocho catalizadores con distintas proporciones
anodo/cétodo y tipos de grafito (recuperado o comercial), cuya composicion y estructura fueron
evaluadas por FRX, AAS, BET, Raman, HRTEM y espectroscopia FTIR operando.

Los analisis de FRX y AAS confirmaron que el contenido metélico (principalmente Co y Mn) depende
directamente de la proporcion de catodo en la mezcla inicial. PRI3 y PRI5 (50% catodo) presentaron
los mayores contenidos de Co (12,7-12,4% por AAS), mientras que las muestras sin catodo mostraron
concentraciones despreciables. Las propiedades texturales evaluadas por BET revelaron areas
superficiales moderadas (2,8-5,9 m2/g), siendo mayor en PRI3, junto con un volumen de poro de 0,007
cm3/g y un didmetro promedio de 6,95 nm, lo que sugiere una estructura mesoporosa moderada. Los
espectros Raman mostraron bandas caracteristicas del carbono desordenado (D ~1332-1350 cm™) y
grafitico (G ~1585-1600 cm ™), con mayor relacion Ip/lg en PRI3 y PRI5, indicando una mayor densidad
de defectos estructurales, posiblemente inducidos por la incorporacién de metales de transicion en la
matriz grafitica.

La actividad catalitica se evalu6 mediante espectroscopia DRIFT-FTIR, utilizando una mezcla reactiva
CO:Hz20:N2 y monitoreando la formacion de CO-. Los resultados mostraron un aumento progresivo en
la banda caracteristica del CO: (2350-2400 cm™) con la temperatura, especialmente en PRI3, lo que
indica una mayor conversion de CO por la reaccion water gas shift (WGS). Por el contrario, PRI1, PRI2
y PRI4, sin contenido metalico significativo, mostraron baja o nula actividad. En algunos casos, como
PRI3, se observé un comportamiento catalitico estable incluso a temperaturas inferiores a 400 °C, lo
que sugiere una eficiencia potencial a menores requerimientos energeéticos.

En conjunto, los resultados demuestran que la revalorizacion de componentes de BILs permite obtener
catalizadores activos, cuya eficiencia esta estrechamente relacionada con la proporcion de cdtodo
incorporado, la generacion de defectos estructurales en el carbono y la dispersion de metales activos.
Esta estrategia representa una alternativa ambiental y técnicamente viable para el disefio de
catalizadores funcionales a partir de residuos tecnologicos.
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Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de los catalizadores sintetizados.

- Proporcion (%) Composicion metalica por AAS (% wiw) Area_ volumen Didmetro

Codigo ;;ﬁgd%e Ar)odo- Co Ni Mn Li Cu Al Zn ;gf%rg.l__ Poro BHJ  Poro BHJ
Catodo (mélg) (cm®/g) (nm)

Catodo - 0-100 253 008 1540 004 038 159 017 - - -
PRI 1 Bils 100-0 016 000 003 003 149 078 0,15 3,89 0,002 9,81
PRI 2 Bils 100-0 000 000 000 009 001 000 001 2,89 0,002 10,21
PRI 3 Bils 50-50 127 001 367 003 001 000 0,06 5,90 0,007 6,95
PRI 4 C‘é'i‘;fr' 100-0 000 000 000 011 001 070 017 3,57 0,003 10,89
PRI5 C‘é'i‘;fr' 50-50 124 002 441 000 001 022 0,06 3,33 0,002 11,17
PRI 6 Bils 80-20 252 000 019 002 001 075 004
PRI 7 Bils 90-10 024 000 000 012 001 066 0,06
PRI 8 Bils 95-5 015 000 000 001 001 051 0,00
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Resumen

¢Esta usted evaluando la cinética quimica de su catalizador o la cinética del reactor? La mayoria de las
veces, no. De hecho, una busqueda de la literatura muestra que usualmente los investigadores en
catélisis hacen pruebas en las cuales no se distingue entre cinética quimica y cinética de reactores. Esto
se hace patente en los siguientes hechos: (1) No hay una definicion clara entre las métricas que se
pueden emplear para evaluar la cinética quimica del catalizador. (2) No se hace una evaluacién critica
de la posible presencia de gradientes de concentracion y temperatura en los reactores usados para las
pruebas cataliticas. Teniendo en cuenta lo anterior, este trabajo se enfoca en discutir los siguientes
aspectos que contribuyen a hacer pruebas cataliticas que sirvan al interés particular del investigador.
Para ello, se hace una discusién general para definir los tipos de métricas que pueden usarse para evaluar
los resultados de pruebas cataliticas clasificando estas por grupos, asi: (i) Métricas macroscopicas;
aquellas que se refieren al comportamiento del reactor catalitico; (ii) Métricas microscopicas; aquellas
que se refieren al comportamiento cinético del reactor distinguiendo entre los procesos quimicos y los
de transporte de masa, energia y cantidad de movimiento; (iii) métricas moleculares; aquellas que se
refieren a la cinética del ciclo catalitico. Sobre la base de estas métricas, se analizara un ejemplo tomado
de Sandoval (2021), un trabajo previo del CICAT-UIS, en el que se estudio la reaccion de reformado
seco de metano sobre catalizadores del tipo Ni/La2O; obtenidos por exsolucion de una perovskita
LaNiOs. Para el ejemplo por analizar, se hara énfasis en procedimientos experimentales recomendados
para evaluar las métricas propuestas de la mejor manera posible.
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produccion de metano en un proceso en dos etapas sobre
materiales de funcion dual (DFM)

Rodinson R Arrieta-Pérez!, Juan M. Manriquel, Andrés Soto-Cafién!, Manuel
Figueredo?!, Robert Farrauto?, Camilo Rengifo®, Martha Cobo?

! Grupo de Investigacion en Energia, Materiales y Ambiente, Universidad de La Sabana, Chia —
Colombia.

2 Columbia University, New York, United States of America

% Departamento de Matematicas, Fisica y Estadistica, Universidad de La Sabana, Chia — Colombia.

Palabras clave: Capturay Utilizacion Integrada de Carbono (ICCU), Gas Natural Renovable Sintético
(RSNG), Materiales de Funcion Dual (DFMs).

Resumen

Las tecnologias de Captura y Utilizacion Integrada de Carbono (ICCU) son un enfoque novedoso que
pueden superar algunos desafios industriales relacionados con las tecnologias de captura vy
almacenamiento de carbono (CCS) y captura y utilizacién de carbono (CCU). Los DFMs son una nueva
familia de materiales que han sido propuestos para las tecnologias de ICCU, lo que permite la captura
y conversion de CO, en productos de valor mediante un proceso en dos etapas, reduciendo las
penalizaciones energéticas de los procesos tradicionales de CCS 'y CCU. En este estudio, se realiz6 una
caracterizacion detallada de la primera etapa de captura de CO, sobre un DFM de 5%Ru-—
6,1%Na,0O/Al,O3, seguida de un estudio mecanistico de la segunda etapa de formacion de metano, en
la cual el hidrégeno (Hz) en flujo reacciona con el CO; adsorbido en el DFM para producir metano
(CH,) a 320 °C.

Los DFMs estdn compuestos por una fase adsorbente alcalina (Na2O) y un catalizador de Ru sobre y-
Al;Os. Sintetizados mediante impregnaciéon himeda incipiente, a partir de RuCl; y Na,CQOs, los DFMs
fueron caracterizados mediante espectroscopia DRIFTS in situ e isotermas de adsorcién de CO- para
explorar el mecanismo de adsorcion de CO.. Ademas, se realizaron estudios cinéticos para establecer
la ley de velocidad de formacion de CHa, con experimentos llevados a cabo en un reactor de lecho
empacado para evaluar los efectos del CO, adsorbido y la concentracion de H». Se utilizé un enfoque
termodinamico para caracterizar el proceso de adsorcion de CO; en el DFM.

Los resultados de las isotermas de adsorcion de CO2, junto con el calor isostérico de adsorcion (HOA)
y el andlisis DRIFT in situ, revelaron una transicion significativa en el perfil del HOA de un caracter
exotérmico hacia uno endotérmico, como se muestra en la Figura 1A. Esta transicion atipica
probablemente se deba a cambios en los modos de adsorcion de CO: sobre la superficie del DFM, esto
es, especies bidentadas y bicarbonatos, en ausencia de H,. Estos modos de adsorcion conducen a la
formacion de especies de CO, energéticamente favorables, como formatos, que, durante la etapa de
hidrogenacién, facilitan una formacion rapida de CH.. Estudios cinéticos de la reaccion de metanacion,
en los que se variaron las concentraciones de CO; en la etapa de captura (valores diferentes en la
cantidad de CO; adsorbido) y las concentraciones de H. en la etapa de metanacion, evidenciaron que la
velocidad de formacion de CH4 dependié de la concentracién de entrada de H, (Figura 1B), mas que de
la cantidad de CO; adsorbida. La energia de activacion fue de 110,9 kJ/mol, siguiendo un mecanismo
de reaccion tipo Elay-Rideal. Este mecanismo describe que la reaccion de metanacion en la superficie
del DFM es consecuencia de la reaccion entre especies de CO, adsorbidas con el H, en fase gas que es
afiadido en la etapa de metanacion. En definitiva, los resultados en conjunto resaltan que la etapa de
captura en los materiales DFM funciona como un paso de activacion de los enlaces asociados a la
molécula de CO,, mientras la reaccién de hidrogenacion es una etapa de rapida metanacion.
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Figura 1. (A) Isotermas de adsorcion de CO; (izquierda) y perfil del calor isostérico de adsorcion de

CO: (-AH) (derecha) para el DFM de 5%Ru—6,1%Na,0/Al,0s, y (B) dependencia de la reaccion de

formacidn de metano con respecto a la concentracion de entrada de Ha (circulo: Hy, tridngulo: CHs y
cuadrado: CQOy).
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Resumen

La biomasa ha surgido como un recurso clave en las estrategias de desarrollo sostenible debido a su
abundancia y caracter renovable. La biomasa agricola residual, como el raquis de palma de aceite,
representa una materia prima poco aprovechada, rica en celulosa, hemicelulosa y lignina, componentes
que pueden transformarse mediante procesos termoquimicos en materiales carbonosos funcionales o
compuestos quimicos. Los carbones activados derivados de biomasa han mostrado un potencial
significativo como soportes para catalizadores heterogéneos en la conversién de azlcares renovables
en compuestos quimicos de alto valor agregado. En este contexto, el 5-hidroximetilfurfural (5-HMF)
ha recibido una atencion considerable como molécula plataforma derivada de la glucosa, con amplias
aplicaciones en la produccién de combustibles liquidos y precursores poliméricos, como el 2,5-
dimetilfurano, el 5-etoximetilfurfural y el &cido 2,5-furandicarboxilico.

La glucosa es la principal fuente renovable para la obtencion de 5-HMF. La conversion de glucosa a 5-
HMF involucra dos etapas principales: (i) la primera corresponde a la isomerizacion de glucosa a
fructosa, considerada la etapa limitante de la reaccidn, lo que requiere el uso de catalizadores
heterogéneos que contengan sitios &cidos de Lewis o Brgnsted; (ii) una vez obtenida la fructosa, esta se
convierte en 5-HMF mediante una reaccion de deshidratacion promovida por sitios &cidos de Brgnsted,
en la que se eliminan tres moléculas de agua para formar el 5-HMF. La eficiencia de este proceso
depende en gran medida de la naturaleza y fortaleza de los sitios acidos presentes en un catalizador
heterogéneo bifuncional, asi como de las condiciones de reaccién: sistema de solvente, la temperatura,
el tiempo.

Este trabajo explora el desarrollo de un catalizador bifuncional, conteniendo simultdneamente sitios
acidos de Brgnsted (grupos sulfonados a partir de acido p-toluensulfonico) y Lewis (6xido de estafio),
utilizando como soporte un material carbonoso poroso derivado de biomasa residual, especificamente
del raquis de palma de aceite, como una alternativa innovadora y sostenible para la conversion de
glucosa a 5-HMF. Se evaluaron diferentes cargas nominales de estafio (20%, 10% y 5% en masa) y la
evaluacion de la actividad catalitica fue asistida por microondas a 160 °C durante 3 horas. Entre estos,
el catalizador con un 10% de estafio alcanz6 una selectividad del 55% hacia 5-HMF a una conversion
de glucosa del 100%, con una excelente reproducibilidad, superando al catalizador con 20% de estafio,
que present6 igual selectividad, pero con una menor reproducibilidad. Estos resultados destacan la
importancia de controlar la carga metalica y la distribucion de los grupos funcionales para optimizar la
estabilidad y el rendimiento catalitico de estos materiales carbonosos. Estos resultados, ilustrados en la
Figura 1, resaltan la importancia de controlar la carga metalica y la distribucién de los grupos
funcionales para optimizar la estabilidad y el rendimiento catalitico de estos materiales carbonosos.
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Figura 1 (a) Conversion de glucosa y selectividad hacia 5-HMF utilizando los diferentes
catalizadores (b) Reproducibilidad de la selectividad hacia 5-HMF para los catalizadores
bifuncionales.
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Resumen

Producto de la explosion demografica y la industrializacion acelerada, diariamente se generan grandes
cantidades de aguas residuales, cuya liberacién al medio ambiente sin tratamientos adecuados, ha
provocado la contaminacién quimica de las fuentes hidricas, afectando la salud de todo el ecosistema.
Ante esto, la calidad del agua representa un desafio ambiental creciente, por lo que resulta imperativo
el desarrollo de tecnologias de tratamiento avanzadas, eficientes y sostenibles. En este contexto y entre
las multiples alternativas en las que trabaja la comunidad cientifica actualmente, las reacciones tipo
Fenton han surgido como Procesos Avanzados de Oxidacidn (PAO) altamente eficientes y con potencial
aplicacion en la degradacion de contaminantes en aguas residuales, enfocandose en el estudio de
sistemas cataliticos novedosos. Entre los catalizadores méas estudiados para estas reacciones, los 6xidos
de hierro, especialmente la hematita (a-Fe.0s), destacan por su bajo costo, estabilidad quimica y
potencial de reutilizacion.

En este trabajo se presenta la sintesis, caracterizacion y evaluacion catalitica de s6lidos basados en a-
Fe20s, disefiados como catalizadores heterogéneos para la reaccion tipo Fenton en la degradacion del
colorante textil Amarillo Reactivo 145 (AR-145), un modelo representativo de contaminantes
emergentes en efluentes industriales. Dos catalizadores: Ag/a-Fe;03; y Cu-Co/a-Fe;O3 se sintetizaron
con éxito a partir del método de precipitacién-depositacion de particulas de plata metalica y éxido de
cobre-cobalto, respectivamente, sobre una hematita particulada multirramificada (dendritica) con
morfologia de hoja de helecho (Figura 1).

1 pany ) A 1 “pm
Figura 1. Micrografias del s6lido Ag/Fe;Os.
La caracterizacion estructural y morfol6gica de los sélidos se llevo a cabo mediante Difraccion de Rayos
X, Microscopia Electrdnica de Barrido y Transmisién, Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos
X'y Espectroscopia Auger. El soporte catalitico de a-Fe2Os se obtuvo con morfologia multiramificada,
con alta fractalidad y rugosidad y se confirmé la depositacion efectiva de microparticulas de Ag y
nanoparticulas de Cu-Co sobre su superficie dendritica.

Se evaluo el potencial de los solidos Ag/a-Fe.O3 y Cu-Co/a-Fe,Os para ser utilizados en reacciones
heterogéneas tipo Fenton mediante la descomposicion de perdxido de hidrégeno, a un pH cercano a la
neutralidad y temperatura de 25 °C, exhibiendo un excelente desempefio (Figura 2). Adicionalmente,
en la degradacion del colorante azoico AR-145, bajo condiciones suaves (25 °C, presion atmosférica y
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pH 6,5), se obtuvo un mayor desempefio catalitico para el Cu-Co/a-Fe20s, logrando altos niveles de
degradacion (80% de conversion de AR-145y 70,7 % de remocion de DQO) con valores muy bajos de
lixiviacion de iones metalicos (0,60 mg/L de iones de cobre y 4,15 % de iones de cobalto).

Este estudio contribuye con el avance en el disefio racional de catalizadores heterogéneos y su
aplicacion en la busqueda de procesos mas eficientes para la descontaminacion del agua.
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Figura 2. Evaluacion catalitica de los s6lidos obtenidos en la descomposicion de H20x.
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Resumen

El desarrollo de catalizadores heterogéneos a partir de materiales reciclados representa una estrategia
clave en el marco de la economia circular aplicada a la catalisis. Por ejemplo, se conoce que los 6xidos
de manganeso derivados del reciclaje de baterias alcalinas han mostrado actividad en la combustion
catalitica de diversos compuestos organicos volatiles incluyendo al metano, exhibiendo alta conversion
y selectividad hacia CO; a temperaturas de reaccién relativamente bajas (< 600 °C). Sin embargo, estos
Oxidos derivados del reciclaje contienen maltiples fases cristalinas, cuya contribucién individual al
desempefio catalitico no suele ser facilmente discernible, lo que limita el disefio de métodos de
refinacién de estos materiales. Ante esta problematica, en este trabajo se propone un modelo
cuantitativo para estimar la actividad catalitica especifica de cada fase cristalina presente en materiales
multicomponente de tipo MnOx, usando como reaccién modelo la combustion catalitica de metano. El
enfoque del método parte del supuesto de que la velocidad especifica de reaccion global para la
combustidn catalitica de metano puede expresarse como la suma ponderada de las velocidades parciales
de reaccidn asociadas a cada fase, calculadas como el producto entre la fraccion molar de dicha fase
(determinada por refinamiento Rietveld a partir de ensayos de Difraccion de Rayos-X) y un parametro
denominado factor de reactividad (X;), el cual representa la actividad intrinseca normalizada de cada
estructura cristalina.

El modelo fue aplicado a los resultados de las velocidades de reaccion determinadas al ensayar una serie
de materiales en polvo obtenidos por reciclaje: catodo crudo, catodo tratado con NaOH, nanorods de
MnOy, nanoerizos de MnOy, y un benchmark de y-MnOs.. Las reacciones de combustion se llevaron a
cabo en un reactor tubular de lecho fijo automatizado operado a presién atmosférica y 500 °C, y
alimentado con una mezcla compuesta por CHs y O: como reactivos y N> como gas balance,
manteniendo un exceso de O del 20 %. El lecho catalitico conformado por una mezcla de catalizador
y cuarzo (para evitar gradientes térmicos), se ubico entre dos secciones de vidrio con el fin de mejorar
la homogeneizacion de la temperatura en el reactor y favorecer un régimen de flujo piston, manteniendo
una velocidad espacial de 108 000 ml-g*-h*.

Los resultados experimentales mostraron una alta correlacion lineal entre la velocidad especifica
observada (Rcha) Y la estimada tedricamente a partir de la suma de las contribuciones individuales de
las fases (i) presentes en los diferentes materiales (> Rcha,i), COMO se evidencia en la Figura 1. En dicha
figura, los puntos experimentales se alinean estrechamente con la linea de identidad (linea discontinua),
lo que valida el modelo propuesto y permite descartar efectos sinérgicos entre fases. Gracias a este
analisis, se identificé la siguiente tendencia de actividad catalitica entre las fases cristalinas: €-MnO;
(X; = 0,033) >y-MnOz = a-MnO; (X; = 0,031) >> 0,013, Mn3O4 (¥; = 0,013) = -MnO: (¥; =~ 0,012)
> ZnMn;04 (X; = 0,006) >> Mn,0s (X; ~ 4,08x10%%).
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Figura 1. Comparacién entre la velocidad especifica de reaccion experimental (Rcha) Y la estimada
como suma de las contribuciones individuales de las fases cristalinas presentes en los materiales

(>.Rcha,i).
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Resumen

El desarrollo de catalizadores monoliticos recubiertos de carbono constituye una estrategia clave en el
disefio de materiales cataliticos, debido a su alta transferencia de masa, estabilidad térmica y bajas
caidas de presion, superando los limitantes de los catalizadores en polvo o granulares convencionales.
El uso de materiales carbonosos sobre soportes monoliticos cerdmicos no solo mejora la dispersion de
los sitios activos, la resistencia mecanica y la adaptabilidad de la superficie del catalizador mediante la
incorporacién de grupos funcionales y estructuras porosas, sino que también, permiten emplear una
menor cantidad de biomasa para su desarrollo en comparacion con los monolitos constituidos de 100 %
de carbono, los cuales, no permiten obtener estructuras con una alta densidad de canales. Por otro lado,
en el contexto de economia circular, estos catalizadores encuentran una potencial aplicacion en la
conversion de azucares y fracciones lignocelulésicas en compuestos plataforma, como furfural, 5-
hidroximetilfurfural (HMF), acido levulinico entro otros, que son precursores estratégicos para la
produccién de una gran cantidad compuestos quimicos, permitiéndoles ser sustitutos ideales a los
productos derivados de los recursos fosiles. Paralelamente, Colombia enfrenta el reto de valorizar los
residuos lignocelulésicos generados en su sector agroindustrial, en este contexto, el sector palmicultor
se sitla como la segunda agroindustria que mas biomasa residual genera en el pais. Por esta razon, el
objetivo de este trabajo consistio en el desarrollo de catalizadores monoliticos recubiertos de carbono
obtenidos a partir de residuos del sector palmicultor colombiano, como una via de valorizacion
orientada a la obtencién de compuestos plataforma. Para ello, el raquis de la palma de aceite se activé
con KOH a 650 °C por 2 h en un horno tubular en atmésfera de nitrégeno (100 mL/min), luego, el
material carbonoso obtenido se funcionaliz6 con estafio y grupos sulfonados. Finalmente, los materiales
carbonosos obtenidos se impregnaron mediante recubrimiento por inmersién en una matriz monolitica
de cordierita con una densidad de canales de 400 cpsi. Se realizaron tres ciclos de impregnacion de 3
minutos en un bafio de ultrasonido, la suspension en la que se sumergieron las matrices monoliticas de
cordierita consistia en una dispersién de los materiales carbonosos obtenidos a 650 °C (R650) en agua
al que se le adicion6 un 10 % en peso de silice coloidal. De esta manera, se obtuvieron porcentajes de
recubrimiento de hasta el 10 %, como se observa en la Tabla 1. Mediante el analisis termogravimétrico
de los materiales carbonosos obtenidos se encontr6 un contenido incorporado de estafio en peso de
aproximadamente el 11 % en el material R650-Sn y un mayor contenido de volatiles en comparacion
con el material sin funcionalizar R650 (Tabla 1). Por otro lado, en los resultados de la espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) mostraron una sefial asociada a la vibracion O=S=0 en
1002 cmy otra sefial a 600 cm™ asociada a la vibraciéon del enlace Sn-O para el material con
modificacion &cida e incorporacion de estafio (Figura 1a).

Los catalizadores obtenidos se denominaron MC para el monolito recubierto de carbono sin
funcionalizar y MC-Sn para el monolito recubierto modificado con grupos sulfonados e incorporaciones
de estafio. Estos materiales se evaluaron en la conversion de glucosa a compuestos plataforma mediante
una reaccion hidrotermal de 3 h. Al finalizar la reaccion, se tom6 una alicuota del medio y se analizé
por cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC), encontrando una conversion total de glucosa del
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30,06 % para el catalizador monolitico sin funcionalizar, sin embargo, cuando se emple6 el monolito
recubierto de carbono con incorporaciones &cidas y estafio como catalizador, la conversion de glucosa
increment6 al 46,48 % (Figura 1b). Estos resultados, resaltan la importancia de emplear residuos
agroindustriales ampliamente disponibles en Colombia para el desarrollo de catalizadores monoliticos
gue superen los limitantes de los catalizadores en polvo o granulares.

Tabla 1. Andlisis termogravimétrico de material carbonoso obtenido sin funcionalizar (R650) con
incorporacién de grupos acidos y estafio (R650-Sn), y el porcentaje impregnado en matrices
monoliticas.

Carbono fijo Porcentaje de
(%) . Ceniza (%) recubrimiento obtenido

después de 3 ciclos

Material Volatiles (%)

R650 35,57 % 54,09 % 10,34 % MC 10,43 %
R650-Sn 62,71 % 15,83 % 21,46 % MC-Sn 10,05 %
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Figura 1. Espectros FTIR del material carbonoso obtenido sin modificar y modificado con grupos
acidos y Sn (a), conversion de glucosa en reaccion hidrotermal por 3 h con monolitos recubiertos (b).
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Resumen

Se evalu6 la degradacién de amoxicilina en medio acuoso mediante el proceso foto-Fenton heterogéneo,
utilizando como catalizadores un residuo de la industria siderurgica y un 6xido de hierro sintetizado
(mezcla de magnetita y maghemita). La caracterizacion por XRD (Figura 1.Ay B) reveld que el residuo
contiene las fases cristalinas de goethita [FeO(OH)], hematita [a-Fe.Os] y siderita [FeCOs] en
proporciones del 45%, 38% y 17%, respectivamente (determinadas por analisis termogravimétricos,
datos no mostrados). En el 6xido sintetizado se identificaron las fases cristalinas de magnetita [FesOa]
y maghemita [y-Fe20s], ésta ultima resultado de la oxidacion parcial de la magnetita en contacto con el
oxigeno atmosférico.
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Figura 1. A) Patron de difraccion del 6xido sintetizado. B) Patron de difraccion del residuo
siderargico. C) Isotermas de adsorcién. D) Espectro de UV de reflectancia difusa. E) Evaluacion de la
conversion de la amoxicilina en diferentes ciclos de reaccion (verde: 6xido sintetizado; salmon:
residuo siderdrgico)

Los materiales exhibieron isotermas Tipo 1V, segun la clasificacion de la IUPAC (Figura 1.C), lo que

confirma una estructura mesoporosa. El area superficial especifica del residuo siderargico fue de 18
m2/g, mientras que la del 6xido sintetizado alcanz6 76 m?/g. Esta diferencia se correlacioné con una
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mayor capacidad de adsorcion del antibidtico en el 6xido sintetizado (11,2% de adsorcion en una hora),
frente al 1,4% observado en el residuo. La espectroscopia de reflectancia difusa (DRS, Figura 1.D)
reveld una amplia absorcion en el espectro UV-Vis (250-1000 nm) para ambos catalizadores, con un
maximo de absorcion en 450 nm. Esta propiedad es crucial, ya que indica una capacidad eficaz para
aprovechar la radiacion visible, promoviendo asi la generacion de especies reactivas de oxigeno (ROS)
mediante el proceso foto-Fenton heterogéneo, esenciales para la oxidacion de la amoxicilina.

La actividad catalitica se evalud en soluciones acuosas de amoxicilina a una concentracion de 20 mg/L,
a temperatura ambiente (=20 °C), pH natural (=6,5), con 0,5 g/L de catalizador, con irradiaciéon de una
l&mpara LED blanca de 24 W y un tiempo de reaccion de 15 minutos. Bajo estas condiciones, el residuo
de hierro requirié una concentracion de H,O, de 50 mM para lograr una conversion superior al 90%.
En contraste, el éxido sintetizado requirié de una concentracién de 70 mM de H.0O. para alcanzar
conversiones similares. Esta diferencia se atribuye a que la reaccion con el éxido sintetizado necesita
un tiempo de induccion; durante este periodo, los electrones fotogenerados generan un proceso de
reduccién de la maghemita a magnetita (evidenciado por un cambio de color del catalizador de café a
negro). Una vez que las especies Fe?* estan disponibles en la magnetita, la generacién de ROS y, por
ende, la oxidacion de la amoxicilina, se optimizan. Cabe destacar que, la conversion de amoxicilina
super6 el 90% durante los cinco ciclos de reaccién realizados (Figura 1.E), lo que demuestra la alta
estabilidad de los sélidos.

A pesar de que la magnetita sintetizada exhibié una mayor area superficial y una mayor capacidad de
adsorcidn de la molécula organica, el residuo siderurgico logré conversiones comparables, incluso con
una menor concentracion de perdxido. Esta combinacion de buen desempefio catalitico, estabilidad en
ciclos sucesivos y bajo costo, resalta el valor del residuo como una alternativa viable y sostenible. Su
uso no solo permite tratar eficientemente aguas contaminadas con antibi6ticos, sino que ademas
promueve la valorizacién de desechos industriales dentro de un enfoque de economia circular.
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Resumen

Se explora el potencial de la silice (RH-SiO) derivada de cascarilla de arroz (RH) como soporte
catalitico, obtenida por lixiviacion acida en condiciones suaves de temperatura (70 °C), concentracion
(0,032 M) y tiempo (2,5 h), para la sintesis de catalizadores de Fe empleados en la remediacion de
contaminantes presentes en agua, y se compara con un catalizador obtenido a partir de una silice
comercial (syloid 266-Sy).

Resultados

En latabla 1 se aprecia el alto contenido de silice obtenido del tratamiento acido de la RH, y la insercion
exitosa de Fe, correspondiente al valor nominal, en la biosilice. El patron de difraccion de DRX (Figura
1a) presenta sefiales asociadas a la presencia de impurezas en las silices que fueron eliminadas durante
la sintesis del catalizador en mayor proporcion en la RH-SiO,, comparado con el obtenido a partir de
Sy, y picos adicionales de Fe (a-FezO3).

Tabla 1. Composicién quimica por FRX de los soportes y los catalizadores.

Sélido Silice (%) Fe (%)
RH-SiO; 99,3 0,14
Syloid 266 (Sy) 98 0,35
5FeSiO; - 504
5FeSy - 4,23

En los perfiles de reduccion (TPR-H;) se observan cuatro sefiales tipicas asociadas a las especies de
hierro (Figura 1b): reduccion alrededor de 300 °C correspondientes a pequeiios agregados de aFe2Os,
(#) reduccion a magnetita, (¢) reduccion a wustita y a Fe metalico (¢). El perfil de FeSiO, presenta un
corrimiento a menores temperaturas, revelando mayor disponibilidad para la reduccion de especies y
mayor intensidad de la sefial asociada a las especies de Fe®". El analisis por DRIFT (Figura 1c) en
términos de la relacion de areas, revela un mayor consumo de grupos silanol (aislados, geminal y
vecinal) en 5FeSiO- debido a una mayor formacion de enlaces =Si-O-Fe, comparado con el del 5FeSy.

Respecto al desempefio de los catalizadores en la reaccién de oxidacion de fenol con H,O; en
condiciones suaves (25°C y presion atmosférica), el catalizador derivado de biosilice fue muy eficiente,
logrando una alta conversion (80% en 60 min y 100 % en 210 min), y una mineralizacion a CO, del
47% (Figura 2), demostrando la superioridad respecto al catalizador obtenido empleando la silice
comercial (conversion maxima del 85% y mineralizacion de 27% en el mismo tiempo de reaccién). En
concordancia con los objetivos de la economia circular, se concluye que la valorizacién de un residuo
(RH) para obtener silice como soporte catalitico, mediante lixiviacion &cida suave, permite desarrollar
catalizadores activos, sostenibles y eficientes para la reaccion de oxidacion del fenol. Este estudio
constituye un punto de partida para la optimizacion de bajas cargas de Fe y estrategias de sintesis
orientadas a la obtencion de biocatalizadores de Fe con potencial aplicacion ambiental.
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Resumen

El limoneno es un monoterpeno natural que se encuentra en aceites esenciales como el de limén, lima,
naranja y otras plantas de la familia Rutaceae y que se utiliza ampliamente en las industrias alimentaria
y cosmética. El contenido de aceite esencial (AE) en las céscaras de naranja corresponde al 3,8 % en
peso seco, Y el principal monoterpeno que puede obtenerse a partir del AE es el R-(+)-limoneno con
una pureza superior al 90 %. Ademas, el limoneno tiene una estructura ciclica y sus dos insaturaciones
lo convierten en un compuesto de interés para la sintesis de varios productos de alto valor agregado
como monoepdxidos (1,2-epoxido y 8,9-epdxido) y diepdxido de limoneno, mediante su epoxidacion
selectiva. En la oxidacion de limoneno se evalud diferentes parametros como agente oxidante,
catalizador, y condiciones de reaccion. En este estudio se evalud la actividad catalitica del bario para la
epoxidacion de limoneno soportado en un material mesoporoso como SBA-15, y una zeolita jerarquica
tipo faujasita.

Los catalizadores de bario se sintetizaron mediante impregnacion himeda con una carga nominal del 5
% utilizando nitrato de bario (Ba(NOs)2, 99 %, Merck) como sal precursora. Los sélidos se denominaron
5Ba/SBA-15 y 5Ba/H-Y-80-D. El soporte H-Y-80-D se sintetizé mediante desaluminacion de la zeolita
comercial CBV 780 (H-Y-80) con solucidn concentrada de acido nitrico (10 M). En las Figuras 1ay 1b
se muestran los perfiles de NH3-TPD de los catalizadores modificados con Ba, observandose sitios
acidos con fuerza baja y moderada obteniéndose 334 y 527 umol g* para 5Ba/SBA-15 y 5Ba/H-Y-80-
D, respectivamente. En la actividad catalitica se evaluaron dos agentes oxidantes como hidroper6xido
de tertbutilo y per6xido de hidrégeno, en el cual solo se observé oxidacion del limoneno en presencia
de peroxido de hidrdgeno. La Figura 2a muestra la conversion del limoneno con los soportes
mesoporosos y los modificados con bario, demostrando que el bario promueve eficientemente la
oxidacion de limoneno, con valores de conversion de 52 y 48 % con los catalizadores 5Ba/SBA-15 y
5Ba/H-Y-80-D, respectivamente. La selectividad hacia el epoxido de limoneno fue aproximadamente
75 % (Figura 2b). Ademas, se obtuvo dihidrocarvona (Figura 2c) mediante la ruta one-pot
(isomerizacion del epoxido interno) con una selectividad de 18 %, lo cual muestra el bario como una
fase activa promisoria para la epoxidacion selectiva del limoneno.
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Resumen

El objetivo de este estudio fue la sintesis, caracterizacion y evaluacion del catalizador sélido VWI/SiO;
en la obtencion de furfural a partir de xilosa. El catalizador fue sintetizado empleando el método sol-
gel y caracterizado por medio de técnicas como XRD, FT-IR y espectroscopia Raman. El catalizador
fue implementado en la obtencién de furfural mediante un disefio factorial 22 donde se evaluaron los
efectos de la temperatura (170-200 °C) y el tiempo (60-120 min). En una reaccion tipica se colocé 500
mg de xilosa en 100 mL de un sistema cosolvente 1:1 de agua/etanol al 96% y 100 mg de catalizador.
Posteriormente, la xilosa y el furfural fueron cuantificados a través de HPLC con metodologia de patrén
interno, para finalmente determinar conversion, rendimiento y selectividad hacia furfural. Los
resultados de cuantificacion se observan en la tabla 1.

Tabla 1. Cuantificacién de xilosa y furfural por medio de metodologia de patrdn interno.

Ensayo T (°C) t(h) Xilosa (g/L) Furfural (g/L)
1 170 1 0,9196 0,4358
2 170 2 1,6269 0,4115
3 200 1 0,1775 0,5929
4 200 2 0,2472 0,5693

Los resultados de XRD muestran que el catalizador VW/SiO; presenta una estructura amorfa, con una
banda ancha cerca de 22° (20) correspondiente a la silice amorfa, y picos a 23,1°, 23,6° y 24,4° (20)
indicativos de trioxido de tungsteno (WO3). No se detectaron cristales de V20s, lo que sugiere que el
vanadio esta disperso en la silice.

En FTIR, las principales bandas corresponden a la red de SiO2, con picos a 1090 cm™, 470 cm™ y 800
cm!, ademas de interacciones Si-OH, evidenciadas por la banda a 1636 cm™ y las vibraciones de
estiramiento O-H en el rango de 3000-3500 cm™'. En Raman, se identificaron bandas a 144, 193 y 308
cm™' asociadas a V,0s, con una sefial a 995 cm™! indicando la presencia de V,0s. También se detectaron
picos a 270 cm™ y 320 cm™! correspondientes a WOs, confirmando la presencia de ambos metales
oxidados.

En cuanto a la actividad catalitica, el vanadio y el tungsteno actian como sitios acidos de Lewis los
cuales favorecen la isomerizacion de xilosa a xilulosa, mientras que el etanol y los grupos xilanol del
soporte del catalizador funcionan como sitios acidos de Brgnsted, promoviendo la deshidratacion de
xilulosa a furfural. A partir de la Figura 1, se concluye que la temperatura es el factor mas influyente,
ya que al aumentar de 170 °C a 200 °C mejora significativamente la conversion (96,74 %) y el
rendimiento (18,50 %). La selectividad muestra variaciones menores y parece depender de la
interaccion entre temperatura y tiempo. Entre las condiciones evaluadas, 200 °C durante 1 hora ofrecio
el mejor desempefio en términos de conversion, rendimiento y selectividad.
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Resumen

La sintesis de nuevos materiales para aplicaciones fotocataliticas enfocadas en remediacion ambiental
tiene una limitacion fundamental cuando se pretende evaluarlos a diferentes escalas. EI 99% de los
materiales desarrollados se evaltian a nivel laboratorio, con volimenes de reaccién que no superaron
los 500 ml y en reactores fotocataliticos con agitacién magnética. Esta limitacion es inherete a la
complejidad misma de la sintesis, ademas al costo experimental y econémico de Ilevar su potencial a
diferentes escalas. Se hace necesario entonces buscar una alternativa tecnoldgica que mitigue esta
limitante.

En este trabajo se presenta una herramienta computacional (PHOTOREAC) para la evaluacion de
materiales semiconductores en diferentes escalas y tipos de reactores fotocataliticos asistidos con
energia solar natural. Los reactores en los que se pueden implementar los semiconductores son los
comercialmente disponibles en plataformas solares como Almeria (Espafia), OMTP (Cartagena), TFR
y FPR (Cali), aplicados principalmente en el tratamiento de aguas o contaminantes en fase acuosa.

El software tiene la posibilidad de alimentar las propiedades Opticas del nuevo material, el valor de la
banda «gap» y la superficie especifica, asi como el set de datos experimentales de cinética de reaccion.
Con ésta informacion se puede evaluar el desempefio y potencial aplicacion en sistemas de tratamiento
de aguas en una mayor escala y tamafio de reactor.

En la Figura 1 se presentan capturas de pantalla del médulo computacional.
L]

Photon absorption-scattering
module

C~—

Masn e

Figura 1. Captura de pantalla médulo de simulacion «<PHOTOREAC» para evaluacion de campo
radiante en reactores fotocataliticos heterogéneos usando materiales semiconductores suspendidos.
Tomado de Wang, 2021.
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Resumen

Un conjunto de catalizadores conformados por un 6xido mixto de Cu'y Co soportado sobre un mineral
natural colombiano modificado (metacaolinita), fueron preparados con diferente carga metélica
nominal (5, 10 y 15 %p/p) en una relacion molar Co:Cu de 2:1 para su evaluacion en la oxidacion de
tolueno como molécula modelo de compuestos organicos volatiles (COVs). Estos catalizadores también
fueron dopados con 0,5 %p/p de cerio respecto a la carga metalica de cada catalizador con el fin de
establecer el efecto de un promotor de oxigeno en la reaccién. Los resultados de caracterizacién
estructural, textural y morfoldgica indican la formacién de nanoparticulas compuestas por la fase
cristalina tipo espinela CuCo.0, con una alta dispersién y distribuciéon sobre el soporte micro y
mesoporoso como se observa en la Figura 1.
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Figura 1. Caracterizacion del soporte y catalizadores preparados. (a) Difraccion de Rayos X, (b)
Isotermas de adsorcion de N, (c) Micrografia de la metacaolinita, (d) Micrografia del catalizador
preparado (10%).

La Figura 2 muestra algunos resultados de la actividad catalitica. Se observa inicialmente que la
incorporacioén de una carga del 10% de espinela (linea roja) muestra una disminucion de la temperatura
de oxidacién (efecto catalitico) respecto al blanco térmico (linea naranja) y al blanco con el soporte
(linea cian). Adicionalmente, se evaluaron los catalizadores monometalicos de Cu y Co con una carga
del 10%. Se observa, que, aunque estos son activos, el catalizador con la espinela tiene un Too y Tso
menor, indicando un efecto cooperativo entre el Cu y el Co para la reaccion de oxidacion. Respecto al
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efecto del promotor de Ce, se observo un efecto positivo en la catélisis, pasando de un Tgy = 289 °C
para el catalizador CuCo0,04(10%) a un valor de Ty = 246 °C para el catalizador con el promotor
(CuCo0204(10%)/Ce(0,5%)) (linea gris). Resultado que fue comparable al obtenido con el catalizador de
espinela masico (CuCo,0,) (linea negra).
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Figura 2. Curvas de conversion de tolueno para algunos de los catalizadores preparados.

Asi mismo, en las pruebas de estabilidad, el catalizador dopado con cerio mostr6 ser estable bajo
diferentes ciclos de reaccion y bajo la presencia de vapor de agua como producto de la combustion
durante 10 horas de reaccion. Finalmente, se realiz6 un estudio de la reaccién in-situ utilizando DRIFTS
acoplado a MS para analizar la evolucion de la reaccion en funcion de la temperatura. Con base en estos
resultados, se concluye que la actividad catalitica de este solido dopado con baja carga metalica iguala
al catalizador masico y es mejor que algunos catalizadores similares (tanto masicos como soportados)

reportados en literatura, indicando el alto potencial de este material para ser incorporado en filtros
cataliticos.
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Resumen

El reformado de etanol con vapor oxidativo (OSRE) es una ruta catalitica prometedora para la
produccion sostenible de hidrégeno a temperaturas moderadas. Catalizadores basados en 6xidos mixtos
(OM) de Ni y Co, derivados de precursores tipo hidrotalcita, han registrado una alta actividad y
selectividad hacia productos gaseosos. Sin embargo, la mayoria de los estudios reportados hasta la fecha
han empleado catalizadores en forma de polvo dispuestos en reactores de lecho fijo. Aungue esta
configuracion es sencilla de implementar, presenta limitaciones operativas como la aparicion de puntos
calientes, dificultades para operar a altas velocidades espaciales, alteraciones en los procesos de
transferencia de calor y masa, entre otras. En consecuencia, en aplicaciones industriales y en tecnologias
emergentes de reactor compacto, es comin el uso de materiales estructurados con dimensiones
superiores al milimetro, lo que hace necesaria la evaluacion de estrategias de escalado que permitan
transitar desde sistemas en polvo hacia configuraciones estructuradas, sin alterar el rendimiento
catalitico en términos de conversion, selectividad y estabilidad.

En este sentido, los monolitos metalicos de FeCrAlloy se han propuesto como soportes estructurados
debido a su alta conductividad térmica, buena resistencia mecanica y capacidad para mejorar la
transferencia de calor y masa, facilitando asi su integracién en sistemas compactos. No obstante, una
limitacion frecuentemente reportada al estructurar catalizadores es la pérdida parcial de actividad
catalitica, atribuida a la posible disminucion de la accesibilidad de los sitios activos o a la dilucién de
la fase activa durante el proceso de recubrimiento.

En dicho contexto, este trabajo presenta un estudio comparativo, bajo condiciones representativas del
proceso OSRE a 400 °C, en el desempefio catalitico de oxidos mixtos de Ni-Co entre el sistema en
polvo frente a su forma estructurada utilizando un soporte metélico (FeCrAlloy). Para ello, se evaluaron
cuatro sistemas: (i) un blanco térmico (sin catalizador ni monolito), (ii) el monolito sin recubrimiento,
denominado FeCrAlloy, (iii) el monolito recubierto con 6xidos mixtos de Ni-Co, denominado
FeCrAlloy-OM(NiCo), y (iv) el catalizador en polvo, denominado Polvo-OM(NiCo).

Como se ilustra en la Figura 1, el catalizador en polvo present6 la mayor conversion de etanol (99,7%)
y una alta selectividad hacia H, (59,0%), lo que confirma su alta actividad intrinseca. Al ser soportado
en el monolito de FeCrAlloy, el sistema mantuvo una actividad significativa, aunque levemente inferior
a la del polvo, atribuida principalmente a efectos de difusion interna. Esto sugiere que el proceso de
estructuraciéon no afecta de forma critica la actividad del catalizador. Por otro lado, el monolito sin
recubrimiento registr6 una conversion moderada (60,7%), cercana a la del blanco térmico (57,6%),
indicando que el reactor y el material del soporte pueden generar cierta conversion térmica. Sin
embargo, la baja selectividad hacia productos deseados (particularmente H, con 85 y 0,0%
respectivamente) y la predominancia de acetaldehido (26,6-26,8% respectivamente) como producto
principal, sugieren que la participacion del soporte metalico es marginal en el proceso catalitico.

105



XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro
sostenible

100

=\\ ~ [l Blanco térmico
s [ FeCrAlloy

- FeCrAlloy-OM(NiCo)

‘ -~ [l Polvo-OM(NiCo)

80 -

60 <

40 +

Conversion, Selectividad (%)

20

C,H.OH H, €O, co CH, CH,CHO CH,COCH, CH,COOH

Compuesto

Figura 1. Conversion de etanol (C2HsOH) vy selectividad a hidrogeno (H>), diéxido de carbono (CO>),
mondxido de carbono (CO), metano (CH,), acetaldehido (CH3CHO), acetona (CH3COCHj3) y acido
acético (CHsCOOH) a 400°C.

Los resultados en su conjunto, validan la viabilidad del sistema Ni-Co/FeCrAlloy estructurado como
catalizador para el reformado de etanol. Su desempefio favorable, incluso en condiciones estructuradas,
indica su potencial para continuar estudios que permitan su implementacién en reactores compactos y
eficientes, manteniendo una buena actividad catalitica a temperaturas relativamente bajas de 400 °C.

Referencias

e Rodriguez C., Moreno S., Molina R. Operando DRIFT-MS study of oxidative steam reforming of
ethanol (OSRE) on Ni-Co mixed oxides under non-equilibrium conditions. Chem. Eng. J. 2024,
480, 148243. DOI:10.1016/j.fuel.2021.122975

e Rodriguez C., Moreno S., Molina R. Decoding the Role of Metal-Oxide Interactions in Hydrogen
Optimization through Oxidative Steam Reforming of Ethanol (OSRE). Adv. Sustainable Syst.
2025, 9, e01067. DOI: 10.1002/adsu.202401067

e Escalante Y., Galetti A., Gdmez M., et al. Hydrogen production by ethanol steam reforming: A
study of Co-and Ce-based catalysts over FeCrAlloy monoliths. Int. J. Hydrogen Energy. 2024,
45(41), 20956-20969. DOI: 10.1016/j.ijhydene.2020.05.188

Autor de Presentacion

Sebastian Rodriguez Aguilera es Quimico de la Universidad de Ciencias Aplicadas y Ambientales
(UDCA). Candidato a Magister en ciencias quimicas de la Universidad Nacional de Colombia desde
junio de 2023, es investigador en el grupo de Estado Sélido y Catélisis Ambiental (ESCA). Su

investigacion se enfoca en la generacion de hidrégeno en procesos de reformado con vapor oxidativo a
partir de etanol.

Email: srodriguezag@unal.edu.co

106


https://doi.org/10.1016/j.fuel.2021.122975
https://doi.org/10.1002/adsu.202401067
https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2020.05.188

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro

S©OCCAT

sostenible

Sociedad Colombana ce Catdiss

Relacion Estructura-Rendimiento en Zeolitas H-ZSM-5 Dopadas

con Cerio para la Sintesis de Bioetileno

Eliana Quiroga?, Sara Villalba?, Juan Gonzalez?, Martha Cobo?, Bernay Cifuentes?

1 Grupo de Investigacion en Energia, Materiales y Medio Ambiente, Facultad de Ingenieria,
Universidad de La Sabana, Bogota-Colombia.
2 Facultad de Ingenieria, Ingenieria Quimica, Universidad de La Salle, Bogota-Colombia.

Palabras clave: Biorrefineria, Intercambio iénico; Modificacion de zeolitas; Olefinas ligeras

Resumen

La deshidratacion catalitica de etanol con zeolitas H-ZSM-5 es una opcion atractiva para la
produccién de bioetileno en la agroindustria latinoamericana. Aungue son activas por su acidez y
estructura, su estabilidad es limitada. Estudios previos indican que la incorporacion de Ce mejora
su estabilidad, pero la Ce tiene un alto costo y sus mecanismos no estan claros. Este estudio evalla
como las condiciones de sintesis de H-ZSM-5 modificada con Ce afectan la relacion entre estructura
y rendimiento catalitico, para optimizar el contenido de Ce en el catalizador.

La zeolita H-ZSM-5 (Si/Al=26, Z-26) se dopd con Ce mediante intercambio i6nico, variando la
temperatura de sintesis de 25 °C (Ce-Z26@25) y 80 °C (Ce-Z26@80). La deshidratacién de
bioetanol (96 %) se llevo a cabo en un reactor de lecho fijo, operando con un GHSV de 30.2 hL.
Los productos obtenidos se analizaron mediante CG y los catalizadores se caracterizaron por XRD,
BET, isotermas de adsorcion y TGA.

La Figura 1 muestra la conversion y selectividad a etileno. En particular, Z-26 y Ce-Z26@25 logran
una conversion superior al 98 % a 300 °C (Figura 1a), mientras que la actividad de Ce-Z26@80 cae
significativamente. Asimismo, la Figura 1b muestra que la incorporacion de Ce impacta la
selectividad, disminuyéndola de forma drastica en la muestra Ce-Z26@80. Este comportamiento
podria atribuirse a la modificacion de los sitios acidos causada por la incorporacion de Ce. La Figura
2 presenta los patrones XRD de las zeolitas, se observa que la inclusién de Ce reduce la cristalinidad,
especialmente en Ce-Z26@80, donde se evidencian picos mas intensos de CeO2. El area BET
disminuye en el orden Z-26 > Ce-Z26@25 > Ce-Z26@80, en linea con estudios previos que
relacionan la presencia de Ce con una menor area superficial y la cristalinidad. El anélisis de
isotermas de adsorcion mostré homogeneidad de poro, mientras que el TGA descartd depdsitos en
las muestras. Esto sugiere que temperaturas de sintesis mas altas favorecen la incorporacion de Ce,
permitiendo ajustar el dopaje controlando las condiciones de sintesis. No obstante, un exceso de Ce
reduce la selectividad, por lo que debe optimizarse.

Actualmente, se estan evaluando las muestras mediante ICP-MS, NH3-TPD, Raman y TEM para
identificar otros cambios estructurales asociados con la inclusion de Ce. Asimismo, se planea
estudiar variables de sintesis, como la concentracién de Ce en la solucién precursora y los tiempos
de calcinacion. Finalmente, se evaluar la estabilidad de los materiales durante 100 h. Este proyecto
es financiado por MinCiencias (Contrato 441-223).
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Figura 2. a) Espectros XRD y b) isotermas de adsorcion de las zeolitas.
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Resumen

En este trabajo se abord6 la fotocatalisis heterogénea en la produccion de semiconductores basados en
TiO2, WO:s y superficies fotocataliticas empleando como sustrato vidrio, acero inoxidable y ceramica.
En la etapa inicial, todos los materiales fotocataliticos se probaron en polvo. Se obtuvo TiO: por el
método hidrotermal asistido por microondas (MWA) y su modificacion superficial mediante reduccion
fotoquimica de diferentes cargas de Ag o Au. Estos materiales se caracterizaron a profundidad mediante
diferentes técnicas instrumentales, lo que permitié confirmar la obtencion de nanoldminas de TiO2 con
contenido remanente de flGor, una alta exposicién de la cara {001} y elevada area superficial. También
se confirmo6 que las nanoparticulas metalicas sobre TiO2-F (MWA) presentan un estado de oxidacion
cero, y la resonancia plasmonica superficial genera una mayor absorcion de luz en la regidn visible.
Con TiO2-F(MWA)-Ag(0,25 %) se logro la mayor mineralizacion de cafeina y azul de metileno (AM)
98,9 y 94,73%, respectivamente y la eliminacion total de E. coli, sin recrecimiento después de 48 horas
de almacenamiento a temperatura ambiente del agua de rio tratada. El fotocatalizador conserva su
actividad incluso después de tres ciclos de reutilizacion.

En una etapa posterior, se inmovilizé la serie de materiales TiO2-F(MWA) sobre pellets de poliestireno
(PS) y se evaluaron en la reaccidn de fotooxidacion de etanol en fase gaseosa. Lograndose una mejora
considerable en la actividad del TiO: tras la adicion de metales nobles. La mayor eficiencia se observo
con el fotocatalizador TiO.-F(MWA)-Au(0,125%) sobre PS, resultando en una conversién de etanol
del 91% y una selectividad del 100% a CO.. También se estudio la influencia de la concentracion inicial
de etanol, el tiempo de contacto y el porcentaje de agua en el medio de reaccién.

Como semiconductor alternativo al TiO:2 se sintetizo WOs por el método sol-gel e hidrotermal con fase
cristalina monoclinica y se modificé con Ag. Se observé que la mayor degradacion fotocatalitica de
AM (99,98%) y la eliminacion total de E. coli, sin recrecimiento después de 24 y 48 horas de
tratamiento, se obtuvo con Ag/WOs sol-gel, este material mantiene su actividad tras cuatro ciclos
consecutivos de reutilizacion.

Finalmente, los recubrimientos fotocataliticos delgados a base de TiO2, con espesor entre 140 nm y 520
nm, sobre sustratos de interés industrial se obtuvieron por el método dip-coating. Los resultados de
caracterizacion revelaron que propiedades como una mayor &rea de porosidad, mayor nimero de capas,
la composicién quimica de la superficie y la absorcion en la region visible del espectro electromagnético
del recubrimiento promueven el rendimiento fotocatalitico en términos de autolimpieza y actividad
antibacteriana. La superficie Ag/TiOz-acero inoxidable mostr6 la mayor tasa de autolimpieza, con una
degradacion del 99,9 % de AM y 81,17 % de mineralizacién, degradacién de cafeina 97,10% y
mineralizacion del 61,20%, con eliminacion del 99,9 % E. coli. Este excelente rendimiento se relaciona
con su alta resistencia al desgaste, lo que contribuye a su actividad hasta ocho reutilizaciones.
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Resumen

La popularizacion de la espectroscopia fotoelectronica de rayos-X (EFR-X) para el estudio de la
superficie de materiales sélidos diversos ha puesto de presente la necesidad de darle sentido quimico a
la interpretacion de los espectros generados durante este tipo de andlisis. Para el caso del estudio de las
propiedades de la superficie de 6xidos inorganicos se ha creado el mito de que es posible detectar
vacancias y defectos superficiales a través del andlisis de la sefial O 1s del oxigeno; presuncion que no
tiene sentido quimico puesto que, tal como lo discuten Wang et al., una vacancia de oxigeno
corresponde a la ausencia de este elemento en la red del 6xido y por tanto no emite fotoelectrones
durante el ensayo. En este sentido, se hace necesario analizar los mitos y realidades de la informacion
gue puede obtenerse a través del EFR-X de 6xidos inorganicos. En este caso, nos concentramos en el
analisis de la alimina; uno de los 6xidos mas utilizados en procesos cataliticos y adsorcion a nivel
industrial. Para ello, se hizo un muestreo estadistico de seis aliminas comerciales en diferentes estados
de procesamiento, a saber: tal como se recibieron; i.e., frescas, tratadas bajo atmosferas aerobica; i.e.,
rostizadas, anaerdbica; i.e., calcinadas, y reductora; i.e., bajo flujo de H.. Los anteriores tratamientos se
hicieron tanto en un reactor externo como en una camara de tratamientos térmicos instalada en el equipo.
Con respecto de las propiedades de la superficie de las aliminas estudiadas se encontré lo siguiente.
Primero, las muestras frescas y rostizadas mostraron una relaciéon Al/O mayor que la estequiométrica.
Ademas, una inspeccion visual de los espectros generales de las aliminas analizadas muestra que su
superficie esta enriquecida de oxigeno cubriendo el aluminio. Esto valida el hecho que no es posible
estudiar las vacancias de oxigeno de una alimina mediante EFR-X convencional. También, se hizo un
analisis de los parametros Auger de las muestras estudiadas y se encontr6 que la carga superficial de
éstas es muy diversa, a pesar de corresponder al mismo material. Esto pone de manifiesto la
heterogeneidad de las aliminas. La heterogeneidad de la carga de las aliminas puede deberse a que
contienen fldor. De hecho, se encontr6 que todas ellas contienen trazas de fllor que no puede eliminarse
ni siquiera con tratamientos térmicos hechos en la camara interna del equipo; es mas, los resultados de
estos experimentos revelaron que existen dos especies de fluor ligadas a la alimina. Una de estas
especies estaria coordinada con las vacancias de oxigeno dado que estas corresponden a sitios Al®*.
Finalmente, se evalu6 la manera en que el metanol se adsorbe sobre la superficie de las aliminas
mediante el estudio de los cambios de los picos de carbono y oxigeno. Los resultados de estos
experimentos reflejan la manera en que el metanol se adsorbe sobre la superficie de la alimina.
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Resumen

La hidrogenacion del acido levulinico (AL) a y-valerolactona (GVL) representa una ruta prometedora
para la valorizacién de biomasa lignoceluldsica. Trabajos previos 2 sefialaron que el aumento del
contenido de Cu en catalizadores Cu/SiO, durante la hidrogenacion de AL a 275 °C provocd
aglomeracion y pérdida de sitios activos, lo gque condujo a su desactivacion. Este estudio busca superar
estas limitaciones mediante la optimizacion del contenido total de metales (Cu+Ni) para reducir la
sinterizacion y preservar los sitios activos.

Los catalizadores se prepararon mediante impregnacion hiimeda incipiente, utilizando precursores de
Cu y Ni (en una proporcion en peso 3:7), con SiO, como soporte y acido citrico (AC) como agente
quelante. La hidrogenacion en fase vapor del AL se llevd a cabo en un reactor de lecho fijo, con una
velocidad espacial por hora (WHSV) de 9.34 h™'. Se aliment6 una solucién de AL:IPA en proporcion
molar 1:7, empleando H, como portador y donador de hidrégeno, a una temperatura de 200 °C. Los
productos se analizaron mediante cromatografia de gases y la caracterizacion del catalizador incluy6
TPD-NHs, BET, TPR, and TGA.

El desempefio catalitico vari6 segun la carga metalica (Figura 1a). Las cargas altas (20—16 %) mostraron
inicialmente una mayor conversion de AL, pero se desactivaron rapidamente, perdiendo entre un 16 %
y 23 % de actividad en 6 h debido a la sinterizacion. De manera similar, las cargas del 4 % perdieron
un 25 % de actividad por la insuficiencia de sitios activos 2. Una carga 6ptima del 12 % mostré una
conversion estable de AL (~40 %) durante las primeras 6 h, logrando un equilibrio entre la dispersion
metalica y la prevencion de la sinterizacion 2. Las pruebas de estabilidad (Figura 1b) confirmaron que
la carga del 12 % (Cu+Ni) mantuvo su actividad durante 25 h de operacién continua, demostrando su
potencial para aplicaciones a largo plazo en la hidrogenacién de AL. Estos resultados destacan cémo la
optimizacion de la carga metalica permite lograr un equilibrio entre estabilidad y eficiencia.
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Figura 1. (a) Hidrogenacion de AL en fase vapor sobre catalizador Cu-Ni/SiO..ca con diferentes
cargas metalicas (Cu+Ni) y (b) estabilidad del catalizador de 12 % (Cu-Ni)/SiO..caa 200 °C, H,=60
mL min*, LA:IPA = 1:7; WHSV = 9.4 h%,
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Adicionalmente, los analisis de acidez (Tabla 1) mostraron que el catalizador con 12 % de carga
metalica presenta una menor cantidad de sitios acidos débiles en comparacion con el de 20 %, mientras
gue los niveles de acidez moderada y fuerte son similares. Esto sugiere que la mayor acidez total del
catalizador con 20 % de metales podria estar relacionada con una mayor proporcion de sitios acidos de
tipo Lewis asociados al niquel o con una mayor exposicion de iones metélicos en la superficie 3. Esta
diferencia en la distribucion de sitios acidos podria contribuir también a los distintos comportamientos
observados en la estabilidad catalitica.

Tabla 1. Acidez de los catalizadores medidos a partir de TPD-NHs.

Débil Moderado Fuerte Total acid Total acid amount
Catalizador T NHs T NHs T NHs amount (LMOl/gear)
cal
(°C) mmol/gec  (°C) mmol/gcat  (°C) mmol/gear  (MMON/Geat)
12%(Cu-Ni)/SiO2 123 0,04 226 0,13 699 0,04 0,21 206,8
20%(Cu-Ni)/SiO2 129 0,12 232 0,15 714 0,03 0,30 298,9
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Resumen

La relevancia industrial del n-butanol (o 1-butanol) radica en su uso como precursor de diversos
productos quimicos cotidianos, incluidos plastificantes, polimeros y solventes. Actualmente, su
produccion se basa mayoritariamente en la hidroformilacién de propileno (proceso OXO); sin embargo,
un proceso alternativo que ha demostrado ser viable y ambientalmente mas amigable es la reaccion de
Guerbet, convirtiendo etanol en butanol mediante la deshidrogenacion y posterior condensacién de
etanol.

En esta investigacion se evalu6 el uso de 6xidos mixtos de Cu (Co)-Mg/Al derivados de hidrotalcitas
(HT) como catalizadores en la reaccion de Guerbet. Las hidrotalcitas fueron sintetizadas por el método
de coprecipitacion manteniendo una relacion molar M2*/AIP* de 3/1. En algunos sélidos se realizo la
sustitucion isomorfica de Mg?* por Cu?* o Co?" a una proporcion de 10 wt%. Los dxidos mixtos (OM)
fueron obtenidos a partir de la calcinacion de las hidrotalcitas. Los difractogramas de las hidrotalcitas
sintetizadas (Figura 1A.1) muestran el patrén de difraccidn caracteristico de estos materiales; ademas,
la morfologia laminar propia de las hidrotalcitas fue verificada mediante microscopia electronica de
barrido (SEM) (Figura 1B), confirmando también la correcta formacion de los sélidos deseados.
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Figura 1. (A.1.) Patrones de difraccion de las HT sintetizadas, #* corresponde al patron de difraccion
reportado ICSD 98-008-1963. (A.2.) Patrones de difraccion de los OM obtenidos, # corresponde al
patron de difraccion reportado para la fase periclasa ICSD 00-045-0946. (C) Micrografia SEM de dos
de las HT. (D.) Isotermas de adsorcion de N para algunos de los OM sintetizados

Adicionalmente, al evaluar el patron de difraccion de rayos X de los 6xidos mixtos (Figura 1A.2) se

observan picos correspondientes a la fase periclasa con una baja cristalinidad indicando la correcta
insercion de los metales de transicién, llevando a que no se observen fases segregadas de 6xidos de
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cobre, cobalto o aluminio, indicando una alta homogeneidad del 6xido mixto. Para los 6xidos mixtos
se obtuvieron isotermas Tipo IV con histéresis del tipo H3, confirmado asi una estructura mesoporosa
propia de estos sdlidos. El area superficial especifica del 6xido mixto de Mg/Al es 228 m?/g, mientras
que para el Cu-Mg/Al (10%) y el Co-Mg/Al (10%) es de 184 y 215 m?/g, respectivamente.

La actividad catalitica de los 6xidos mixtos para la produccion de butanol a partir de etanol fue evaluada
empleando un reactor tipo batch marca Parr® operando a alta presion. La reaccion se llevo a cabo
durante 8 horas, a una temperatura de 300 °C. La conversidn y selectividad que se muestran en la Figura
2 deja en evidencia que el catalizador con mayor rendimiento hacia butanol es el 6xido mixto de Cu-
Mg/Al con una proporcion de cobre del 10 wt%, con una selectividad del 11,4% y una conversion de
81,1%. Lo anterior se explica debido a que la insercion del cobre mejora el comportamiento acido-
basico permitiendo que procesos como la condensacion y la deshidratacion se favorezcan sobre la
superficie del catalizador. Adicionalmente, la capacidad deshidrogenante del cobre favorece la
formacidn del acetaldehido, siendo este el paso determinante de la reaccion.
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Figura 2. Evaluacion de la actividad catalitica de los 6xidos mixtos sintetizados. Temperatura: 300

°C, presion: autgena, tiempo: 8 horas, cantidad de catalizador 3,3% respecto al peso del etanol
suministrado.
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Resumen

En este trabajo se evalud la eficiencia de fotodegradacion de microplasticos (MPs) de tereftalato de
polietileno (PET) en medio acuoso, utilizando materiales hibridos de didxido de titanio soportados sobre
oxido de grafeno (TiO2/GO) y 6xido de grafeno reducido (TiO2/GOr) como fotocatalizadores bajo
irradiacion UV-A 'y UV-B.

Los materiales fueron sintetizados mediante dispersién asistida por ultrasonido en etanol, seguida de un
tratamiento térmico de reduccion, y caracterizados estructural y morfolégicamente por espectroscopia
FTIR, UV-Vis y microscopia electronica de barrido (SEM). El efecto del pH y la relacién masa
MP:CAT sobre la eficiencia de degradacion fue evaluado mediante un disefio factorial 22, identificando
condiciones Optimas a pH 3 y una relacién 1:1.5. En dichas condiciones, se alcanzaron los porcentajes
de degradacion descritos en la Tabla 1.

Tabla 1. Porcentaje de degradaciéon de MP de PET
Catalizador Degradacion (%)

TiO; 37,2
TiO./0G 42,9
TiO./OGr 61,3

El andlisis cromatografico (CG/MS) de los productos reveld la formacion de acido tereftalico, acidos
dicarboxilicos y compuestos oxigenados, lo cual sugiere la ocurrencia de mecanismos de fragmentacion
oxidativa de las cadenas poliméricas, Figura 1. Estos resultados evidencian el potencial de los materiales
hibridos TiO2/GO y TiO./rGO como fotocatalizadores eficientes y sostenibles para la remediacion de
contaminantes emergentes como los microplasticos.
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Figura 1. Mecanismo propuesto de la fotodegradacion
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Resumen

Las metodologias para la sintesis enantioselectiva de atropisémeros con enlaces C(sp*)—C(sp?) siguen
siendo escasas, ya que lograr simultaneamente alta enantioselectividad y escalabilidad continuda siendo
un desafio global. En este contexto, se desarroll6 una secuencia sintética en dos etapas para la obtencion
de una rara familia de atropisdbmeros 5, caracterizados por la presencia de un enlace C(sp?)—C(sp?) y
dos centros estereogénicos (Figura 1). En la primera etapa, se efectud la sintesis enantioselectiva de
trans-dihidrobenzofuranos 3a—h mediante una reaccion domind tipo Michael/O-ciclacién entre 2-
naftoles 1a,b y cloronitroalquenos 2a—g, empleando un organocatalizador de tipo escuaramida (10
mol%) en cloroformo, bajo agitacion a—10 °C durante 48 h. En la segunda etapa, se efectud una adicion
de Michael con diversos aceptores de Michael 4a—d, lo que permitié la obtencion de los atropisémeros
5a-m en buenos rendimientos (28-92%), con excelente diastereoselectividad hacia la formacion del
diasteredmero anticlinal (ac) frente al synclinal (sc) (rd >20:1 para ac:sc) y una alta enantioselectividad
(ee = 94-99%). La extension del protocolo a N-halosuccinimidas 4e y 4f, asi como al 4-
nitrobenzaldehido 4g, permiti6é conservar una elevada enantioselectividad (ee = 92-97%), aungue con
una disminucion en la diastergosqlectividad (rd =1.7:1 hasta 8:1 para ac:sc).
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Figura 1. Estrategia enantioselectiva en dos etapas para la obtencion de los atropisomeros 5.
Condiciones de reaccion para la segunda etapa: [a] 4a, 4b o0 4c (3.0 equiv), BusNOH (0.2 equiv),
THFABUOH 3:1, 0 °C, 2 h. [b] 4d (1.5 equiv), K2COs (1.5 equiv), acetona, 23 °C, 12 h. [c] 4e o 4f
(1.5 equiv), K2COs3 (1.5 equiv), EtOAC, 23 °C, 16 h. [d] 49 (2.0 equiv), BusNOH (0.2 equiv),
THF/tBUOH 3:1, 0 °C, 2 h. Los rendimientos reportados corresponden a la segunda etapa.
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Finalmente, se evaluaron las propiedades quirodpticas del atropisémero (ac,R,R)-5a mediante
espectroscopia de dicroismo circular electrénico (ECD) y vibracional (VCD), cuyos resultados se
compararon con los calculos teéricos correspondientes (Figura 2). El espectro de VCD medido (en
verde) mostré una alta concordancia con el espectro calculado (en azul), lo que evidencia una
correlacion satisfactoria entre los datos experimentales y tedricos (Figura 2, izquierda). La mayoria de
las bandas vibracionales calculadas coincidieron con las observadas experimentalmente, excepto dos
bandas localizadas alrededor de 1570 cm™ y 1200 cm™', que no fueron modeladas con precision. En el
caso del ECD, los espectros calculados para las conformaciones predominantes de la molécula
resultaron practicamente idénticos entre si (Figura 2, derecha). En conclusion, la integracion de los
datos experimentales de VCD y ECD con los calculos de modelado molecular (DFT y TD-DFT)
permitié confirmar de manera inequivoca la configuracion absoluta del atropisomero (ac,R,R)-5a,
corroborando la asignacion previamente establecida mediante el analisis de difraccion de rayos-X de
monocristal (Figura 1).
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Figura 2. Espectros de VCD (izquierda) y ECD (derecha) medidos (en verde) para (ac,R,R)-5a en

acetonitrilo (ACN) y calculados (en azul) mediante TD(60)-SMD(ACN)/CAM-B3LYP/6-
31++G(d,p)//SMD(ACN)/B3LYP/TZVP.
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Abstract

Given the severe environmental impact of fossil-based raw materials, biomass emerges as a sustainable,
renewable, and highly promising alternative. Its processing in biorefineries yields platform molecules
such as biosuccinic acid, which requires the development of catalytic hydrogenation processes to
produce high-value chemicals. These processes typically rely on costly metal-based catalysts (e.g., Pt,
Pd, Rh); therefore, clays modified with low-cost metals like Co and Ni are highly interesting
nanostructured materials for addressing these challenges. In this work, a natural Colombian bentonite
clay was modified using three different strategies: (i) copillaring of Co and Ni with aluminum, (ii) ion
exchange of Co and Ni on clay previously pillared with Al (AI-PILC), and (iii) direct ion exchange of
Co and Ni on the starting clay (only refined by particle size). The materials were characterized by XRD,
ICP-OES, H>-TPR, N: sorption isotherms, TGA/DSC, DRIFTS, and DR-UV-Vis spectroscopies.

Besides, their catalytic performance was evaluated in the hydrogenation of citral as a model molecule.

Table 1. Textural properties and incorporation of active metals in Co and/or Ni-modified materials
and the starting clays.

Sample code o (P ol om) oo (%)
BSO - starting clay 67 18 49 0,092 1,44 NA NA
(i)-BSO-AI/C050-Ni50-PILC-C 105 69 36 0,027 1,30 0,38 0,16
(i)-BSO-Al/C050-Ni50-PILC-D 128 94 34 0,038 1,55 0,01 0,02
(i)-Al-PILC 164 128 36 0,097 1,77 NA NA
(ii)-BSO-Co-Ni/Al-PILC 115 98 17 0,083 1,72 4,31 4,37
(ii)-BSO-Co/AI-PILC 39 22 17 0,048 1,52 0,14 NA
(ii)-BSO-Ni/AI-PILC 32 15 17 0,044 1,54 NA 0,20
(ii)-BSO-Co-Ni/AI-PILC-T 42 19 23 0,056 1,61 2,46 2,64
(ii)-BSO-Co-Ni/Al-PILC-1C 63 22 41 0,078 1,56 0,21 0,26
(iii)-BSO-Co-Ni-Clay 80 54 27 0,022 1,43 0,88 0,87
AR2023- starting clay 71 21 55 0,099 1,43 NA NA
(ii)-AR-Co-Ni/Al-PILC-SG 17 0,9 16 0,054 0,41 0,40
(i/ii))-AR-Ni/Al/Co-PILC-C 51 13 39 0,066 1,57 0,43 0,70

Seet = specific surface area from the BET method; S,p = Microporous surface (t-plot); Sext = External surface (t-plot); VTP =
Total volume of pores; door = Basal spacing from powder-XRD; NA: Not applicable

The XRD and DRIFTS analyses revealed that most materials largely preserved their layered structure
after modification. Strategy (i) improved the textural properties; however, metal incorporation was very
low. In this context, strategy (ii) proved to be the most effective preparation method among those
studied. The BSO-Co-Ni/Al-PILC material showed the highest incorporation of Co and Ni (Co: 4.31
wt.%; Ni: 4,37 wt.%) while maintaining superior textural properties (Sger: 115 m?/g, Sup: 98 m?/g),
(Table 1). H.-TPR and DR-UV-Vis analyses of this material (Figure 1(a) and 1(b)) evidenced the
stabilization of the oxides on the clay surface, with weak-to-moderate interaction with the clay support.
This favored the reduction of the transition metals with Hz at 500 °C prior to catalytic evaluation, which
explained its highest citral conversion (11,4%) (Figure. 1(c)). Catalytic testing revealed that the

122



XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro
sostenible

S©OCCAT

Sociedad Colombana ce Catdiss

predominant reaction pathway was the initial hydrogenation of the C=C double bond in citral to form
citronellal, followed by reduction of the C=0 group to yield mono-unsaturated and saturated alcohols.
This was attributed to the low intrinsic reactivity of the first-row transition metals, the modulated metal—
support interactions, and especially the reaction conditions used, which are typical of noble-metal-based
catalysts.
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Figure 1. Comparison of physicochemical properties and catalytic performance of selected materials:
(a) H2-TPR thermograms of Co-Ni-clay-catalysts; (b) DR-UV-Vis spectra of Co-Ni-clay-catalysts;
and (c) catalytic conversion of citral: Catalyst loading = 0,4 g/dm?; citral volume = 3,0 cm?;
isopropanol volume = 100,0 cm?; H, pressure = 7,5 MPa; Temperature = 90 °C
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Resumen

Las oscilaciones de las variables quimicas y eléctricas que surgen durante la dindmica de una reaccion
electrocatalitica han mostrado un creciente interés entre la comunidad cientifica porque, ademas de ser
sistemas complejos que sirven de modelo para el estudio de fendmenos no lineales, también constituyen
una potencial herramienta para elucidar mecanismos de reaccion. En este contexto, la correlacion entre
un mecanismo de reaccion y las condiciones para la emergencia de oscilaciones es un aspecto no trivial
gue requiere ser abordado desde diversas perspectivas, entre ellas el modelamiento microcinético.

En este trabajo se exploraron algunas arquitecturas simples tipo Langmuir-Hinshelwood para una
reaccion de electro-oxidacion A + B — C + e~ buscando, mediante simulaciones computacionales, las
condiciones para la emergencia de oscilaciones de corriente en experimentos potenciostaticos. El
mecanismo de reaccion mas simple en el que observamos las oscilaciones se describe en la Figura 1.

A+*_1}Aad, 5
C
B+*%Bad

D+ x5 E+

Figura 1. Arquitectura del mecanismo mas simple encontrado para una reaccion de electro-oxidacién
gue da origen a oscilaciones de corriente en experimentos potenciostaticos.

En el esquema anterior, A, B 'y D representan especias reactivas, C y E productos de reacciéon y =
simboliza un sitio activo disponible en la superficie electrocatalitica. Los pasos de reaccion 2, 3y 4 son
procesos de electro-oxidacion, el paso -2 corresponde con un proceso de electro-reduccién, mientras
que, se asume que el paso 1 no es electroquimico. Aunqgue, inicialmente se pretendia modelar un
mecanismo Langmuir-Hinshelwood, las oscilaciones solo fueron observadas después de hacer tres
importantes consideraciones: 1) Un paso de reaccion adicional (4 en el esquema anterior) fue necesario,
el cual aporta a la transferencia total de carga; 2) La velocidad del paso de reaccion 1, a pesar de no ser
electroquimico, disminuye cuanto mayor es el potencial eléctrico aplicado; y 3) La velocidad del paso
de reaccion 2 depende, ademas de la fraccion de sitios libres en la superficie catalitica, de la cobertura
de la especie A,,. Estas condiciones encontradas a través del modelamiento microcinético permiten
elucidar ciertos requisitos para la emergencia de oscilaciones desde una perspectiva electrocatalitica.
Finalmente, se hizo un mapeo de las condiciones paramétricas del valor de resistencia eléctrica externa
(R.xt) @ conectar en serie con la celda electroquimica (un requisito fundamental en este tipo de
experimentos potenciostaticos) y el potencial eléctrico aplicado entre el electrodo de trabajo y el de
referencia (E,;p). La Figura 2 muestra la region oscilatoria e indica la variacion de la densidad de
corriente media obtenida, el periodo de oscilacion y la amplitud en funcion de Rey Y Eqpyp.

Estos resultados contribuyen al entendimiento de la dinamica en sistemas electrocataliticos complejos,
donde se destaca el potencial del modelamiento microcinético y se consolida una metodologia para
estudiar la emergencia de oscilaciones en procesos de interés en el desarrollo de sistemas de conversion
de energia.
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Figura 2. Diagramas de estabilidad donde la region colorida indica la regién oscilatoria en el rango
paramétrico de Rey. Y Eqpp, la region blanca indica la aparicion oscilaciones no sustentables,
mientras que, en negro se indica la region donde no se observaron oscilaciones.
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Resumen

El furfural, derivado de biomasa lignocelul6sica, es un intermediario clave en la sintesis de compuestos
de alto valor afiadido. Su condensacion ald6lica con acetona permite obtener productos como la 4-(2-
furil)-3-buten-2-ona (FA), el cual es de interés en la produccion de combustibles, alimentos y farmacos.
Tradicionalmente, esta reaccion se ha realizado empleando catalizadores homogéneos, pero sus
limitaciones han promovido el uso de catalizadores heterogéneos mas eficientes y sostenibles. En este
trabajo se sintetizaron, caracterizaron y evaluaron 6 membranas cataliticas de polidimetilsiloxano
(PDMS) con hidrotalcita de Mg y Al (HT-MgAl), obtenidas por coprecipitacion y por mecano-quimica.
En la evaluacion del desempefio de las membranas se utiliz6 un equipo de pervaporacion, el cual
permitio realizar la reaccion y separacion del FA en una sola etapa. La Tabla 1, presenta los resultados
del desempefio de las membranas en términos del flux y el factor de separacion de furfural medidos por
HPLC.

Tabla 1. Valores de flux y factor de separacion para el furfural

Membran Métodq de Relacion HT — MgAl Flux segaa?;(;{én
a sintesis mgPDMS/mLTolueno (Yop/p) (g/m? x h) Furfural
1 2.000 50 114,9 35,96
2 Coprecipitacién 1.000 50 137,0 83,96
3 2.000 80 26,5 52,08
4 1.000 80 22,1 71,50
5 Mecano-quimica 1.000 50 35,4 197,18
6 1.000 80 29,2 114,97

La membrana 2 presentd el mejor desempeio con flux de 137 gxm2xh y selectividad de 83,96. La
membrana 1 exhibié un alto flux (114,9 gxm™xh™) pero baja selectividad (35,96). Ambas fueron
obtenidas con 50% de HT-MgAl por el método de coprecipitacidn, variando el espesor del polimero a
través de la relacion mgPDMS/mLTolueno. Las membranas 3 y 4, con 80% de HT-MgAI, mostraron
menor flux (26,5 y 22,1) pero selectividades aceptables (52,08 y 71,50). Las membranas 5 y 6 obtenidas
por mecano-quimica arrojaron los mejores valores de factor de separacion hacia el furfural con valores
de 197,18 y 114,97, respectivamente; lo cual, pudo atribuirse a la mayor cristalinidad del catalizador.

La Figura 1, muestra el diagrama del equipo de pervaporacion usado para conducir la reaccion aldélica
entre furfural y acetona y separacion in-situ del FA. Las membranas 5 y 6 presentan una alta afinidad
por el FA, posiciondndolas como materiales promisorios para su uso como membranas cataliticas en la
obtencion de este importante compuesto intermediario.
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Figura 1. Diagrama general de un equipo de pervaporacion (A) y areas cromatograficas de FA
obtenidos por HPLC (B)

Las membranas cataliticas elaboradas con HT-MgAIl y PDMS mediante mecano-quimica presentaron
los mejores valores de separacion para el furfural (Tabla 1). Ademas, el porcentaje de HT-MgAl influy6
significativamente en la cantidad de producto obtenido y en la capacidad de separacion de las
membranas, destacandose la membrana 5 con un 50% de HT-MgAl, como la de mejor desempefio. Las
membranas cataliticas cumplieron satisfactoriamente el objetivo del presente estudio, destacandose
aquellas con HT-MgAI obtenidas por mecano-quimica. Estos resultados destacan la ventaja de
combinar en una sola etapa el uso de catalizadores heterogéneos y membranas de separacién por
pervaporacién como una alternativa para el desarrollo de procesos quimicos eficientes y sostenibles.
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Resumen

Se prepararon catalizadores basados en la modificacion de zeolita natural chilena (ZN) con acido
clorhidrico (HCI) al 2,4 M para obtener zeolita modificada con acido (ZH2.4). Debido a la modificacion
se disminuyd en un 29,04% el contenido de aluminio en la zeolita natural. Se ha reportado que como
resultado del tratamiento &cido ocurre un aumento del &rea superficial, lograndose generalmente un
aumento del volumen total de poros, una remocién del aluminio de la estructura de la zeolita natural,
como consecuencia de un proceso de decationizacién y desaluminizacion. En la misma linea se tuvo un
aumento de la relacion Si/Al en la ZH2.4, donde aumentd en un 46,49%.

=
Zoolita Natural Chilena (ZN)
SiFAI=5.14 £ 0,17

Silicon (Si) Oxygen (0) ‘ Aluminium (Al)
37,52+0,52 55,19+ 0,86 7,30+0,34

2N modificada con HC1 (ZH2.4)
SUAI= 7,53 0,50

Silicon (Sl) Oxygen (0) Aluminium (Al)

38862743 55,97+ 1,96 5,18+0,53

Figura 1 Imagenes SEM-EDX para muestras de ZNy ZH2.4

Se realizaron ensayos SEM-EDX para observar la morfologia, una distribucién de los metales a escala
micro, asi como para realizar un mapeo elemental de las zeolitas, la homogeneidad en la superficie y
confirmar una impregnacion uniforme en el caso de los metales de niquel y cobalto. En el caso de las
zeolitas modificadas se pueden observar pequefios orificios en las superficies de las particulas, las cuales
deberian ser el resultado de la modificacion. En el caso de la ZH2.4, se puede observar un orificio de
mayor tamafo que pudiera estar relacionado con la disolucién de la silice amorfa en la superficie (Figura
1). Se realizaron ensayos TGA para los diferentes catalizadores. Donde se observa una baja pérdida de
peso en todas las muestras, la que puede estar asociada a la desorcion de moléculas mas volatiles, esta
pérdida se aprecia mas en los catalizadores de ZN y ZH2.4, lo que indicaria mayor porosidad que los
catalizadores metalicos. Entre 150-550°C se observa una pérdida progresiva de masa, que se asocia
principalmente a la deshidroxilacion de los grupos OH estructurales de la zeolita, asi como la pérdida
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de compuestos residuales que pudieron quedar desde los precursores metélicos. La mayor pérdida de
masa esta dada por una menor estabilidad por parte de la ZN y ZH2.4, donde las muestras con metales
son mas estables debido a la interaccion entre los metales y el soporte, lo que reforzaria la estructura,
asi también el efecto estabilizador de los éxidos metélicos y la posible formacién de fases tipo espinela
(NiCo204) que es méas estable térmicamente. La estabilidad térmica esta dada por
NiCo/ZH2.4>Co/ZH2.4>Ni/ZH2.4>ZH2.4>ZN.

100

—_—N
ZH24

——MiZHZ4

——CoiZHZ 4

——NiCo/ZHZ.4

- 8,78 %

Weight (%)
B

o 100 200 300 400 500 600 700
Temperature (°C)

Figura 2. Anélisis TGA para los diferentes catalizadores.

Para ver el efecto de estos catalizadores se evalu6 su participacion en la hidro y co-hidropirdlisis
catalitica con biomasa/plastico, y como estos afectaban en la composicion de la corriente gaseosa
resultante utilizando un sistema Py-GC-MS. Se observé una disminucion de compuestos oxigenados, y
un aumento significativo en el contenido de hidrocarburos aromaticos y alifaticos (Cs-Cag),
especialmente al usar Ni-Co/ZH2.4, HDPE y 550°C como temperatura de pir6lisis, en comparacion con
los demas catalizadores. Esto puede sugerir que se favorecen ciertas rutas para la formacion de estos
tipos de hidrocarburos, las que se ven potenciadas por la presencia de los catalizadores mono y
bimetalicos.
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Resumen

Las caracteristicas de las aguas del departamento de Narifio varian considerablemente de una fuente a
otra en cuanto a la polaridad de la materia organica natural (MON) presente, color, turbidez, entre otros
parametros. Se ha reportado que baja turbidez, elevado color y materia organica de elevada naturaleza
hidrofilica son caracteristicas que presentan grandes retos para el tratamiento eficiente por medios
convencionales que se realiza en las plantas de tratamiento de agua (PTAP). La MON residual puede
ser precursora de subproductos de desinfeccién durante la etapa de cloracion. En este sentido, los
procesos de oxidacion avanzada surgen como una alternativa que puede evaluarse como posible
acoplamiento al tratamiento fisicoquimico convencional. La Peroxidacion Catalitica en Fase Himeda
(PCFH), es un proceso Fenton heterogéneo, que ha demostrado un gran desempefio tanto en la
degradacion de contaminantes como en la desactivacion de microorganismos patogenos en aguas.

En el presente estudio se determind la eficiencia del acoplamiento del proceso PCFH a los procesos de
coagulacién/floculacion (CF) de la PTAP de la ciudad de Pasto (Narifio) a partir de las combinaciones:
(i) CF — PCFH, (ii) PCFH — CF. Las fuentes de agua se usaron totalmente crudas para todos los
experimentos y se empled un catalizador tipo arcilla pilarizada con aluminio/hierro (Al/Fe-PILC) para
el proceso de oxidacion. Se realizé el seguimiento a los parametros de calidad en planta (color, turbidez,
conductividad, alcalinidad y pH). Adicionalmente, se determiné el carbono organico disuelto de las
muestras, los aniones inorganicos presentes por cromatografia idnica y la distribucion de tamarfios
moleculares de la MON disuelta por cromatografia liquida (HPLC-SEC).

Se encontrd que el proceso de coagulacion/floculacion es bastante eficiente en muestras con elevado
color y turbidez; estas muestras contienen materia organica natural mayormente de carécter hidrofébico.
Por su parte, el proceso PCFH es bastante eficiente para tratar muestras con bajo color y turbidez; éstas
muestras contienen alto contenido de materia organica disuelta de caracter hidrofilico. Por lo tanto, la
combinacion que demostré mayor eficiencia fue: CF — PCFH, pues de esta manera, el proceso de
oxidacion avanzada actia como un proceso de refinamiento después del proceso de (coagulacion-
floculacidn). Se determind que el proceso PCFH puede ayudar a eliminar materia orgénica disuelta de
menor peso molecular y de fracciones con menor color. Cuando las condiciones de entrada de la planta
son desfavorables, el proceso PCFH no se ve afectado por la adicion de bicarbonato empleado en la
planta para elevar la alcalinidad y optimizar el proceso CF. El proceso PCFH puede ayudar a disminuir
la cantidad de coagulante usado en la etapa inicial de CF dado que puede contribuir a la eliminacion de
color y turbidez.

Lo anterior demuestra el potencial de aplicacién del proceso PCFH al proceso convencional de
coagulacion-floculacion y su adaptacion bajo condiciones reales, para la produccién de agua potable de
mayor calidad. Este acoplamiento puede contribuir a tratar muestras de agua con caracteristicas mas
variadas, asi como también con niveles mas elevados de contaminacion.
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Resumen

El reformado de metano via Chemical Looping (CLR-CH4) es una estrategia promisoria para la
produccién de hidrégeno (H,) con bajas emisiones de carbono. Este proceso utiliza 6xidos metélicos
como transportadores de oxigeno (TSO), usualmente soportados en Al,Os, SiO2, CeO,, ZrO;,, TiO,,
pero suelen ser costosos. Un soporte atractivo serian los minerales naturales, como la bentonita, arcilla
de amplia disponibilidad y menor costo, cuyas modificaciones estructurales permiten mejorar sus
propiedades texturales y estabilidad térmica de manera sencilla. Esta investigacion se enfocé en evaluar
una bentonita colombiana como soporte de 6xidos metalicos de Niy Fe, y su desempefio como TSO en
el reformado de metano via CLR. Para ello, se partio6 de la bentonita en diferentes formas como soporte:
bentonita refinada (BR), bentonita delaminada (BD) y bentonita pilarizada con Al (Al-BP). Los soportes
se modificaron via impregnacién himeda incipiente o microencapsulacion (para Al-BP), empleando los
nitratos de los metales, obteniendo TSO mono- y bi-metalicos. Todos los solidos se prepararon con una
carga nominal del 15 % en peso de los 6xidos metélicos, incluyendo el sistema bi-metéalico (relacion
2:1 en peso Fe:Ni). Se hizo analisis FRX, DRX-polvo, TGA/DSC, H,-TPR, TGA-CHa, y microscopia
SEM de los materiales. Los TSO se evaluaron bajo ciclos redox alternados en atmésfera de CH, y aire
en un reactor de lecho fijo a 900 °C; los productos de reaccién fueron monitoreados con un
espectrémetro de masas (QMS) y se cuantificaron con un cromatégrafo de gases (GC).

Se conservo la estabilidad del patrén de apilamiento caracteristico de la estructura laminar T:O:T en las
bentonitas luego de soportar los 6xidos metélicos. También se comprobd una mejora significativa en la
capacidad de transporte de oxigeno (Ro) mayor a 2,5%, que se mantuvo estable hasta al menos el quinto
ciclo redox. También la presencia de los 6xidos NiO y Fe,Os, asi como de las espinelas NiAl,Os y
NiFe.O4 con mayores porcentajes de reducibilidad a altas temperaturas (Tabla 1) respecto a los 6xidos,
a excepcion del TSO monometélico de hierro, que no generé fases espinela. EI método de
microencapsulacion de los metales mediante intercambio cationico sobre la arcilla pilarizada gener6
oxidos con distribucion de tamafio de particula mas homogénea y en promedio de menores tamafios.
Los TSO de NiO y Fe;03-NiO preparados mediante impregnacién mostraron un comportamiento
comparable con los de referencia (Fig. 1), mientras que los TSO monometélicos de Fe.Os fueron
inactivos en la reaccién. La reactividad de los TSO en el CLR-CH4 hacia la produccion de hidrégeno
aumento en los sélidos bimetélicos, atribuido principalmente a la mayor movilidad de los iones de
oxigeno dentro de la red cristalina facilitada por las fases espinela, reduciendo al mismo tiempo la
formacion prematura de depdsitos carbonosos en superficie. EI TSO bimetalico microencapsulado en
la arcilla previamente pilarizada (Fe;O3-NiO-Al-BPcec) demostrd la mayor reactividad con un 48,2 %
de conversion de metano y una produccion de 25,4 mmol H./g de TSO, valores superiores a los
alcanzados por el TSO de referencia (Fe20s-NiO/a-Al203), atribuido a la fase espinela NiFe;O4 y el
menor tamafio de particula promedio. Este trabajo fue desarrollado en el marco del proyecto cddigo
1115-929-93266, cofinanciado por MinCiencias, Ministerio de Minas y Energiay ECOPETROL, con
recursos del Patrimonio Auténomo Fondo Nacional de Financiamiento para la Ciencia, la Tecnologia
y la Innovacidn, Francisco José de Caldas - Colombia.
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Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de dxidos mixtos de Fe-Ni sobre bentonita y su reactividad como
TSO de la CLR-CHa.

Fe:Os2  NiO* Baja T® Med. T? AIEa Ro®  H2Prod.  Selectividad H2 Conversion
Muestra ) o T

(%) (%) (%) (%) (gp) (%) (mmoI/TSO) (%) CHa (%)
Fe20:-NiO/BR 245 582 - 71 29 3,53 12,5 81,7 35,9
Fe:0s-NiO/BD 223 532 - 82 18 335 102 85,0 333
Fe,0sNiO/ALBP 227 705 - 83 17 2,77 18,8 89,8 378
Fe,05NiO-Al-BPcec 146 3,09 - 72 28 562 25,4 94,2 48,2
Fe:03-NiO/a-Al20s 116 5,60 - 71 29 4,68 20,9 94,8 42,1

aDeterminado por FRX; P porcentaje de consumo de hidrdgeno en el rango de T, determinado por Hz-TPR; ¢ Ro: capacidad
de transporte de oxigeno en atmoésfera de CHa (R0 = (Mox — Mred)/Mox)*100; determinado por TGA, Baja T: 200 — 500 °C,
Med. T: 500 — 700 °C, Alta T: 700 — 900 °C.
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Figura 1. Distribucidon de productos y perfiles de gases producidos (Hz, CO y CO,) y metano
reaccionado en el 5to ciclo de reaccién via CLR de CH4 para los TSO basados en bentonita vs.
referencia en o-Al2Os.
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Resumen

Durante las reacciones electrocataliticas de oxidacion de moléculas organicas de baja masa molecular
suele formarse monoxido de carbono adsorbido (CO,4) en la superficie del &nodo, entre otros
intermedios, el cual se comporta como un veneno catalitico sobre electrodos basados en Pt. Por lo tanto,
para pretender una alta actividad catalitica en estas reacciones, es fundamental entender al detalle la
cinética de electro-oxidacion de monoxido de carbono.

El analisis microcinético, en el que se estudia la contribucién de cada paso de reaccién a la velocidad
global, tiene un rol imperante en este propdsito, especialmente cuando los resultados experimentales en
laboratorio se cotejan con los resultados de simulaciones numéricas. En estos analisis, lo mas usual es
integrar las ecuaciones diferenciales que componen el modelo microcinético, en el que implicitamente
se asume la llamada aproximacion de campo medio, la cual considera que toda la superficie catalitica
es homogénea y que la difusion de las especies adsorbidas es muy rapida. No obstante, las simulaciones
Monte Carlo son una alternativa para explorar el modelo microcinético a través de técnicas estocasticas
y que permite incluir interacciones especificas entre adsorbatos y entre adsorbato-superficie, ademas de
representar la dinamica espacio-temporal de manera relativamente sencilla (Figura 1).

Figura 1. Superficie del electrodo durante el experimento de stripping de C0O,, simulada por cinética
Monte Carlo (magenta: sitios con CO,4 y amarillo: sitios libres).

Con el objetivo de introducir esta metodologia en los anélisis microcinéticos que realizamos en el grupo
de investigacion, en este trabajo se usé un modelo para la electro-oxidacion de monéxido de carbono
sobre un electrodo de Pt(100) para llevar a cabo simulaciones Monte Carlo de experimentos de
stripping de CO,4. LOs experimentos consisten en la adsorcion del monoxido de carbono bajo la
aplicacion de un potencial eléctrico E,,; y posteriormente, durante un barrido de potencial, se lleva a
cabo la formacion de especies oxigenadas (OH,4;) que reaccionan electroquimicamente con el CO,4
para formar CO,.

Para hacer las simulaciones computacionales, se escribio el codigo en el lenguaje de programacion de
Wolfram Mathematica y se hicieron los calculos con este mismo software. Para este propdsito se
utilizaron resultados previos usando la aproximacion de campo medio, donde se consideraron dos tipos
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de sitios de nucleacién para la formacion de especies oxigenadas (OH,,), dando explicacion a la
aparicién del prepico en torno a 0,53 V vs. RHE. Una vez incorporados estos aspectos se evaluo la
influencia de la velocidad de difusién de CO sobre la superficie electrocatalitica.

Estos resultados contribuyen al entendimiento de la dinamica de sistemas cataliticos a través de una
metodologia que permite estudiar mas detalladamente diversos procesos de interés en el desarrollo de
sistemas electroquimicos de conversion de energia.
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Resumen

Los catalizadores Ni/Al,O para metanacién de CO- sufren de desactivacion por sinterizacion del Niy
por una alta formacion de depo6sitos carbonosos. Algunos estudios han propuesto que la adicién de una
monocapa de TiO: en el soporte puede mejorar la capacidad adsorcion de CO- sobre el catalizador y
disminuir la formacién de coque debido a la presencia de las vacancias de oxigeno del TiO,. Ademas,
la fuerte interaccion Ni-TiO- estabiliza las particulas de Ni e incrementa su dispersién, lo que se traduce
en una mayor area metalica activa. Sin embargo, no se han encontrado reportes que prueben que una
modificacion de la alimina con TiO2 mejore la metanacion de CO,. Por lo tanto, este trabajo se centro
en analizar los efectos de impregnar TiO; sobre las propiedades de un catalizador Ni/Al,Os. Para ello,
se sintetizaron cuatro configuraciones distintas que permitieran variar el grado de interaccion Ni-TiO,-
Al;Os, ver Figura 1. Ademas, se sintetizaron dos catalizadores no modificados como referencias de
comparacion: Ni/Al20s y Ni/TiO..

Ni Ni Ni Ni . ‘ , Ni Ni
ONANINAN N NN N Ni Ti0, Ni
N7 ~7 S7~7 Ti0, s
Al,04 Al,0, Al, 05 Al,04

Figura 1. Configuracién de los catalizadores sintetizados variando el orden de impregnacion de Ni y
TiOx.

Para la impregnacion de TiO: se emple6 isopropoxido de titanio como precursor y etanol como solvente.
La impregnacién del Ni se realiz6 mediante la técnica CEDI ajustando el pH de la solucion impregnante
en un valor de 10 usando NH4OH. Tras la impregnacion, las muestras se secaron y calcinaron en flujo
de aire. Los catalizadores se caracterizaron en términos de su composicion, textura, acidez,
reducibilidad y estado quimico superficial. Las pruebas cataliticas se hicieron a 250, 275, 280 y 300 °C
con una GSHV=71,43 mL/g*s.

Los resultados de la distribucion de afinidad de protones y fisisorcion de N, demostraron que el TiO>
(confirmado mediante XPS) se deposité en los grupos OH" superficiales de la alimina de forma
homogénea. Adicionalmente, los perfiles de reduccion a temperatura programada, Figura 2, mostraron
que la adicion de TiO; disminuye la temperatura de reduccion del Ni, lo cual indica la formacion de una
distribucion de tamafio de particula mas angosta que en el catalizador Ni/Al,Osz. En el caso de los
catalizadores con una capa superior de TiO,, el TiO, genera un cubrimiento parcial de Ni que dificulta
su reduccion, debido a una mayor interaccion metal-soporte. Estos resultados se confirmaran mediante
XPS.

Finalmente, se evalu6 el comportamiento catalitico de las configuraciones Ni/Al.Os, Ni/TiO2 y Ni-
TiO2/AL20s, ver Figura 3. Esta ultima presenta una menor energia de activacion aparente que los
catalizadores de referencia, lo que implica una cinética mas favorable asociada probablemente a una
mejor dispersion de los sitios activos. Ademas, el catalizador de Ni-TiO2/Al-Os present6 selectividad
de 100% a metano mientras que el de Ni/Al:Os presento6 selectividad a CO de ~20% en todas las
temperaturas. Las demds configuraciones se evaluaran para verificar la influencia del orden de
impregnacion sobre la actividad, selectividad y estabilidad de los materiales en la metanacion de COa.
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Figura 2. Perfiles de reduccion a temperatura programada de los catalizadores sintetizados.
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Figura 3. Arrhenius plot de los catalizadores evaluados cataliticamente.
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Resumen

La realizacion de investigaciones orientadas a la sintesis y caracterizacion de materiales con potencial
aplicacién en procesos de remediacién ambiental reviste una importancia critica en el contexto actual,
donde la presencia de contaminantes emergentes en cuerpos de agua representa un desafio creciente
para la sostenibilidad ambiental y la salud publica. Muchos de estos compuestos no son completamente
eliminados mediante los métodos convencionales de tratamiento de aguas, lo que ha generado
preocupacion por su persistencia, acumulacion en los ecosistemas y efectos adversos a largo plazo. Ante
esta problematica, el desarrollo de materiales funcionales capaces de actuar como catalizadores en
procesos avanzados de oxidacion (fotocatalisis) o adsorcidn constituye una estrategia prometedora para
mejorar la eficiencia de los sistemas de tratamiento y reducir el impacto ambiental de estos
contaminantes.

En el presente estudio se llevo a cabo la sintesis de materiales tipo 6xidos de compuestos hierro (Fe),
cerio (Ce) y lantano (La), mediante el método de autocombustidn asistida por glicina, con el objetivo
de evaluar su desempefio en la descontaminacion de contaminantes emergentes. Para llevar a cabo la
sintesis, se empled unarelacién molar de 1:1 entre el ion metalico respectivo y la glicina, lo que permitio
una combustidn eficiente y homogénea al momento de la reaccién. Una vez completada la combustidn,
los materiales resultantes fueron calcinados a una temperatura de 600 °C, con el fin de promover la
formacion de fases cristalinas estables, eliminar residuos organicos y mejorar la cristalinidad. Los
productos fueron caracterizados tanto antes como después de la calcinacidn, utilizando diversas técnicas
instrumentales que permitieron analizar su composicion fisicoquimica, estructura, morfologia y grupos
funcionales presentes. La difraccion de rayos X (DRX) reveld la formacion de fases de 6xidos de hierro
(Fe20s), cerio (Ce0,) y lantano (La,Os), evidenciando que la técnica de autocombustién fue efectiva
para generar materiales cristalinos sin necesidad de tratamientos térmicos adicionales intensos. La
presencia de picos bien definidos en los patrones de DRX, especialmente después de la calcinacion,
confirmd la evolucidn hacia estructuras mas cristalinas. Por su parte, la fluorescencia de rayos X (FRX)
confirmé la composicion elemental de los materiales. Asimismo, el analisis por espectroscopia
infrarroja con transformada de Fourier (IR-FT) permiti6 identificar la presencia de grupos funcionales
caracteristicos de los éxidos metalicos. Las bandas observadas en la region de 400 a 800 cm™ fueron
atribuidas a las vibraciones de enlaces M-O (donde M = Fe, Ce, La), mientras que la desaparicion de
bandas correspondientes a compuestos organicos (como restos de glicina) tras la calcinacion confirmo
la eliminacién de materia organica del material final. Adicionalmente, las micrografias obtenidas por
microscopia electrénica de barrido, SEM (Figura 1) revelaron una morfologia “porosa” y esponjosa,
caracteristica de materiales obtenidos por autocombustion el solido mas relevante fue el 6xido de cerio
antes y despueés de la calcinacion. Para todo el sélido se observé una distribucion irregular de particulas
aglomeradas con tamafios en el rango de micras. En todos los casos la morfologia de los agregados
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después de la calcinacion estd mas erosionadas, lo que posiblemente se deba a la salida de los gases
adicionalmente generados por la descomposicion de la materia organica.

(E) La,0, antes de calcinar

Figura 1. Micrografias SEM para Ios SO|IdOS obtenldos por autocombustlon antes y después de la
calcinacion.

En conclusion, los resultados de las diferentes técnicas de caracterizacion de los materiales sintetizados
por autocombustion con glicina permiten sugerir el potencial catalitico de los mismos. Estos solidos se
emplearan para aplicaciones ambientales, especificamente en la eliminacién total de farmacos
contaminantes, y cuyos resultados seran el insumo para el disefio de nuevos Oxidos de Fe-La y Fe-La-
Ce, combinando facilidad de sintesis, bajo costo y eficiencia catalitica.
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Resumen

La llamada electrocatalisis por pulsos es una estrategia para modular la actividad catalitica de un
electrodo con la aplicacion de sefiales periddicas de potencial durante una reaccion electroquimica. Los
efectos de la aplicacién de los pulsos pueden ser muy distintos entre diferentes procesos
electroguimicos, encontrandose reportes en los que se favorece el transporte de masa de las especies
electroactivas o casos en los que la cinética de transferencia de carga eléctrica es la que se modula. En
este Ultimo caso, la forma Optima de la sefial a aplicar guarda una estrecha relacion con el mecanismo
y las velocidades de cada paso de reaccidn, de tal manera que se consiga minimizar la cobertura de las
especies intermedias que envenenan la superficie catalitica.

Por otro lado, el metanol es un compuesto promisorio para ser usado en celdas de combustible de alcohol
directo, donde se usan catalizadores basados en Pt para incrementar la velocidad de reacciény pretender
la selectividad al producto de mayor oxidacion, el CO,. No obstante, el mondxido de carbono y otros
intermedios de reaccion carbonéaceos actlan como venenos cataliticos disminuyendo la eficiencia
faradaica del proceso. Asi, para aplicar eficientemente la estrategia de electrocatalisis por pulsos a la
reaccion de electro-oxidacién de metanol (MEOR) sobre Pt, es indispensable un analisis microcinético
en el que se comprenda la relacion entre la velocidad de la reaccion global y la contribucidn cinética
individual de cada paso de reaccion.

En investigaciones previas, se desarrolld6 un modelo microcinético para la MEOR sobre Pt
policristalino, el cual fue adaptado en el presente trabajo para evaluar la respuesta del sistema, en
términos de la evolucion temporal de la densidad de corriente, la cobertura de las especies adsorbidas y
la cantidad de productos de reaccion, a la aplicacion de pulsos de distintas formas, potenciales medios,
periodos y amplitudes. Utilizando el software Wolfram Mathematica se simulé la aplicacion de 5
distintos tipos de pulsos, variando los valores de potencial eléctrico medio entre 0,3 V y 0,8 V, los
periodos entre 0,50 s y 8,39 s y las amplitudes entre 0,002 V y 0,200 V.

Los resultados fueron usados para optimizar la densidad de corriente y la selectividad a COs.,
entendiéndose la importancia de modular la formacion de especies oxigenadas en la superficie del
catalizador para que reaccionen con los venenos carbonaceos y se prolongue su actividad catalitica. De
esta manera, con pulsos sinusoidales y de sefial cuadrada se consiguieron maximos de densidad de
corriente en torno a 2,4 mA cm (Figura 1), mayores en mas de 3 veces a las densidades de corriente
obtenidas con potenciales constantes.
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Figura 1. Maximos de densidad de corriente encontrados con los pulsos cuadrado (izquierda) y
sinusoidal (derecha) que presentaron valores de joromedio de 2,4 mA cm, respectivamente.

Estos resultados abren interesantes perspectivas para la aplicacion de la electrocatalisis por pulsos en
las reacciones de oxidacion de moléculas orgéanicas de baja masa molecular, donde las simulaciones
microcinéticas son fundamentales para entender la dindmica de éstos procesos electrocataliticos.
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Resumen

La sintesis Fischer-Tropsch (FTS) es un proceso que permite obtener hidrocarburos sintéticos limpios,
mediante la conversion de gas de sintesis proveniente de fuentes ricas en carbono como biomasa,
carbén, metano. Los catalizadores a base de Fe destacan por su bajo costo y alta actividad, y su
desempefio puede mejorarse mediante la incorporacién de promotores estructurales o electronicos como
el zinc. En este trabajo se propone el desarrollo de una estrategia sostenible para obtener catalizadores
Fe-Zn a partir de residuos industriales ricos en Fe y Zn, como el acero de las Ilantas usadas y pilas
alcalinas gastadas, respectivamente.

Mediante tratamiento con &cido sulfirico se recuperaron FeSO4-7H.O y ZnSO4-7H,0, como
precursores para sintetizar oxalatos mixtos a base de Fe y Zn por co-precipitacién. Estos oxalatos son
precursores para la obtencién de catalizadores activos en FTS. La caracterizacién por analisis
termogravimétrico (TGA) mostro que el oxalato de hierro se descompone principalmente entre 225 y
230°C, el de zinc entre 400 y 425°C, y el oxalato mixto con 50% de Zn y 50%Fe evidencia una
descomposicién a una temperatura intermedia entre los dos oxalatos puros, mientras que los oxalatos
mixtos con menor contenido de Zn, incrementan la temperatura de descomposicién conforme aumenta
en contenido de Zn en el oxalato (Figura 1). Es de notar que estas temperaturas de descomposicion estan
en el rango de aquellas requeridas para la formacion de las fases de carburo de hierro activas en la
sintesis Fischer-Tropsch, lo cual valida la seleccién de los oxalatos mixtos como precursores para la
preparacion de los catalizadores a base de Fe y promovidos con Zn.
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Figura 1. Descomposicion térmica de oxalatos puros y mixto, aire, 10°C/min

Estos resultados iniciales permiten confirmar la viabilidad del enfogque propuesto, y sirven como base
para optimizar la proporcion Fe:Zn y correlacionar propiedades fisicoquimicas con el desempefio
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catalitico en FTS. Se espera que el zinc actle como promotor estructural y electrénico, favoreciendo la
dispersion de las fases activas y la selectividad hacia hidrocarburos.

Este estudio representa un aporte hacia la valorizacién de residuos mediante su transformacién en
materiales cataliticos funcionales, en linea con principios de sostenibilidad y economia circular.

Referencias

e Zhang C., Xu M., Zixu., et al. Uncovering the electronic effects of zinc on the structure of FesC,-
ZnO catalysts for CO hydrogenation to linear a-olefins. App Cat B: Env. 2021, 295, 120287.
DOI: 10.1016/j.apcath.2021.120287

e lee G.W,, Kim K.Y., Rhim G.B., et al. Effect of Zn promoter on precipitated iron catalyst for
linear alpha olefin production via high-temperature Fischer-Tropsch synthesis: Modulating
carbon chemical potential. Fuel. 2025, 391, 134748.

Autor de Presentacion

Olivia Monsalve Ruiz es estudiante de maestria en Ciencias Quimicas de la Universidad de Antioquia,
donde forma parte del grupo de investigacién en Quimica de Recursos Energéticos y Medio ambiente
(QUIREMA). Su linea de investigacion se enfoca en la catalisis heterogénea aplicada a la valorizacion
de residuos industriales, con especial interés en el disefio de catalizadores activos para la sintesis
Fischer-Tropsch.

Email: olivia.monsalve@udea.edu.co

143


mailto:olivia.monsalve@udea.edu.co

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro

S©OCCAT

sostenible

Sodedad Colombana ce Cataisis

Comparacion de Pretratamientos Alcalinos y Acidos par
Sacarificacion de Aserrin de Eucalyptus Grandis

Oscar H. Pardo Cuervo?!, Adriana Marcela Gémez Buitrago?, Henrique Macedo Baudel?
! Grupo de Investigacion Catalisis, Universidad Pedagégica y Tecnolégica de Colombia, Tunja —
Colombia.

2 Instituto Senai de Innovacion en Biotecnologia, Sdo Paulo-Brasil.

Palabras clave: Biomasa lignocelul6sica; Pretratamiento alcalino-oxidativo; Hidrolisis enzimética;
Azucares reductores; Eucalyptus grandis.

Resumen

Con el fin de aumentar la cantidad de azlcares reductores obtenidos después de hidrélisis enzimatica
se evaluo el efecto de pretratamientos &cidos y alcalinos en aserrin de Eucalyptus grandis (E. grandis).
En términos de modificacion de los componentes estructurales de aserrin de E. grandis los resultados
revelan diferencias en la eficacia de los pretratamientos aplicados (Figura 1). EI mayor incremento en
el contenido de celulosa se observd tras el pretratamiento con NaOH-H-O-, con un aumento del 13,14
%, atribuible a la accién sinérgica del medio alcalino y los radicales hidroxilos generados por el
peroxido de hidrogeno. En cuanto a la hemicelulosa, el tratamiento con AcOH promovi6 el mayor
aumento (14,81 %), lo que sugiere una preservacion de este componente bajo condiciones éacidas
moderadas. Por otro lado, la mayor reduccion en el contenido de lignina se alcanzé con el pretratamiento
combinado de AcOH-H:O:, con una disminucion del 28,15 %, probablemente debido a la formacion de
acido peracético, un agente altamente oxidante y selectivo para la deslignificacion. Estos resultados
resaltan la capacidad del pretratamiento AcCOH-H:0: para reducir eficazmente la lignina sin
comprometer significativamente los carbohidratos estructurales, posicionandose como una estrategia
prometedora para la valorizacién de biomasa lignoceluldsica.
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Figura 1. Porcentaje de variacion de celulosa, hemicelulosa y lignina en el aserrin de E. grandis
después de los pretratamientos.

En cuanto a la liberacién de azucares reductores tras 48 h de hidrolisis. EI mayor rendimiento neto se
alcanzo con el tratamiento combinado de NaOH-H:O-, lo que refleja una alta eficiencia en la disrupcion
de la matriz lignocelul6sica y la consiguiente disponibilidad de polisacaridos para la accion enzimética.
Le sigue el tratamiento con NaOH solo, confirmando la capacidad del medio alcalino para solubilizar
lignina y hemicelulosa, favoreciendo la exposicion de la celulosa. En contraste, los tratamientos con
AcOH y AcOH-H:0: generaron aumentos netos mucho menores, lo que sugiere que, si bien el acido
acético puede preservar parte de la hemicelulosa, su eficacia en la liberacion de azlcares fermentables
es limitada bajo las condiciones evaluadas (Tabla 1).
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Tabla 1. Cantidad de azUcares reductores obtenidos a partir se aserrin de E. grandis antes y después
de cada pretratamiento. (X = R).
Azlcares reductores (g/L)

Reactivos usados para el pretratamiento

Tiempo cero 48 h Neto
Ninguno 0,398+ 0,015 0,630+ 0,018 0,232 +0,143
NaOH 0,375+ 0,003 2,973+0,457 2,598 + 0,177
AcOH 0,411+0,023 0,429+0,013 0,018 +1,980
NaOH-H:0: 0,379+ 0,003 3,620+ 0,041 3,241 +0,013
AcOH-H:20: 0,371+ 0,003 0,907 +0,008 0,535+ 0,019

Con el fin de correlacionar la cantidad y tipo de compuestos inhibitorios de las enzimas con la cantidad
de azucares reductores obtenidos, se cuantificaron e identificaron mediante GC-MS los productos
generados durante la pir6lisis del aserrin de E. grandis, tanto en su estado natural como después de los
pretratamientos con NaOH (alcalino) y 4cido acético (acido). El pretratamiento con NaOH gener6 un
ambiente mas favorable para la hidrdlisis enzimética, ya que no produjo compuestos altamente
inhibitorios como el formaldehido y el 3-Furaldehido, los cuales fueron mas abundantes en el
pretratamiento acido. La alta concentracidn de acido acético en el tratamiento con AcOH probablemente
contribuy6 a la menor produccién de azucares reductores. En contraste, el Fenol, 2-metoxi y el acido
férmico no parecen haber tenido un impacto negativo significativo en la actividad enzimatica después
del pretratamiento con NaOH, lo que sugiere que pueden no ser tan inhibitorios en las concentraciones
obtenidas.
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Resumen

En este trabajo se investigo el efecto del contenido de niquel sobre la formacion de fases, la estructura
y la actividad fotocatalitica de materiales basados en trioxido de tungsteno (WQOs), preparados mediante
impregnacion humeda con nitrato de niquel como precursor. Se sintetizaron muestras con contenidos
nominales de 0,4; 0,8; 1,6 y 2,4% en masa de niquel, seguidas de calcinacion a 400°C. El analisis por
difraccion de rayos X (DRX) evidenci6 la presencia de WOs en todas las muestras, mientras que la
formacion de la fase NiWOs se observo solo en los materiales con mayores contenidos de Ni (1,6% y
2,4%), indicando la formacién de 6xidos mixtos a partir de la interaccion entre Ni y el soporte. Es
importante mencionar que, el NiWO. posee propiedades electrocromicas interesantes, ademas de una
alta estabilidad estructural y buenas propiedades cataliticas. Jianhua et al. informaron que la heterounion
de esquema Z directo formada por NiWO4/WO; podria reducir la resistencia de transferencia de los
portadores fotogenerados. Por otra parte, las areas superficiales mostraron un ligero aumento con la
incorporacién de Ni a baja concentracion, pero disminuyeron progresivamente a medida que incrementé
la carga metalica; este comportamiento podria estar asociado a la formacion de fases cristalinas
adicionales o a la cobertura parcial de la superficie activa. Los valores de energia de banda prohibida
(Eg), mostraron un ligero incremento desde 2,66 eV en el WOs puro hasta 2,74 eV en la muestra con
mayor contenido de Ni, lo que podria reflejar modificaciones estructurales o electrénicas derivadas de
la incorporacion del metal (Tabla 1).

Tabla 1. Propiedades fisicoguimicas de los materiales estudiados.
Tamafio de

Material Sget (M?/Q) cristalito (nm) Eg (eV)
WOs3 5 20 2,66
0,4NiW 7 21 2,70
0,8NiW 7 22 2,70
1,6NiwW 6 21 2,72
2,4ANiW 5 21 2,74

La actividad fotocatalitica fue evaluada mediante la degradacion del herbicida acido 2,4-
diclorofenoxiacético (2,4-D) empleando radiacion UV. En ausencia de material fotocatalitico (fotdlisis)
se promovio6 una degradacion del herbicida del 37%. Ademas, se observd una mejora en el desempefio
al incrementar la carga metalica hasta 0,8% de Ni, seguido de una disminucion de la actividad
empleando las muestras con mayor contenido del metal, coincidiendo con la aparicion de NiWOs
(Figura 1). Estos resultados sugieren que cantidades moderadas de Ni pueden favorecer la eficiencia
fotocatalitica mediante efectos superficiales y electronicos, mientras que excesos conducen a
transformaciones estructurales que comprometen la separacion de carga y la disponibilidad de sitios
activos.
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Figura 1. Variacion de la concentracion relativa del &cido 2,4-D en funcidn del tiempo de reaccion
empleando los materiales fotocataliticos.

Referencias

e Hao M., Meng X., Miao, Y. Synthesis of NiWO, powder crystals of polyhedron for
photocatalytic degradation of Rhodamine. Solid. State. Sci. 2017, 72, 103-108. DOI:
10.1016/j.solidstatesciences.2017.08.018

e Jianhua G., Yangang S., Weiwei C., et al. Z-scheme heterojunction based on NiWO4/WO3
microspheres with enhanced photocatalytic performance under visible light. Dalton. Trans. 2021,
50, 13801-13814. DOI: 10.1039/D1DT02558A

Autor de Presentacion

Claudia Patricia Castafieda Martinez es doctora en Ciencias (Quimica) por la Universidad Auténoma
Metropolitana (UAM) de la Ciudad de México. Desde febrero de 2017, es docente de la Escuela de
Ciencias Quimicas de la Universidad Pedagogica y Tecnoldgica de Colombia y desde el afio 2008 es
investigadora del Grupo de Catalisis de la UPTC. Su investigacion se enfoca en catalizadores sélidos
para la eliminacién de contaminantes en agua y produccién de H.. Es coautora de 20 publicaciones y 1
libro de formacién en el area de Quimica Analitica. Ha recibido la medalla al mérito universitario en su
doctorado y distincion meritoria por su tesis de maestria.

Email: claudia.castaneda@uptc.edu.co

147


mailto:claudia.castaneda@uptc.edu.co

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro

S©OCCAT

sostenible . -
Sodedad Colombana ce Cataisis

Estudio del desempefio fotocatalitico de hidroxidos dobles
laminares de MgFe, CoFe y CuFe en la degradacion de 4-
clorofenol

Sonia Mancipe Estevez?, Juan Pablo Ortiz Tibaduiza!, Hugo Rojas!

1 Grupo de Catélisis, Escuela de Ciencias Quimicas, Universidad Pedagégica y Tecnoldgica de
Colombia, Tunja-Colombia.

Palabras clave: fotocatalisis, degradacion de 4-clorofenol, MgFe, CoFe y CuFe.

Resumen

En la actualidad, la contaminacion ambiental se encuentra relacionada con el desarrollo tecnol6gico e
industrial. Si bien la industrializaciéon ha contribuido al progreso en areas como la salud publica, la
produccién de bienes y el acceso a nuevas fuentes de energia, su crecimiento acelerado y sin una
adecuada regulacién ha generado un uso intensivo de recursos naturales. Esto ha derivado en diversas
problematicas ambientales como la contaminacién del agua. El presente estudio plantea la sintesis de
materiales tipo hidrotalcita o hidroxidos dobles laminares de MgFe, CoFe y CuFe para ser usados en la
degradacion fotocatalitica de 4-clorofenol. Este contaminante es un clorofenol clasificado como
prioritario por la Agencia de Proteccion Ambiental de EE. UU. (US-EPA). Su presencia en cuerpos de
agua a concentraciones superiores a 1 ppm representa un riesgo para la biodiversidad y la salud humana,
pudiendo causar efectos toxicos, metabélicos e incluso carcinogénicos

Para llevar a cabo el estudio propuesto, los HDL de MgFe, CoFe y CuFe fueron sintetizados mediante
coprecipitacién asistida por mecanoquimica. Posteriormente, se caracterizaron por DRX, fisisorcion de
nitrégeno y espectroscopia UV-Vis de reflectancia difusa. Finalmente, se evalud su desempefio
fotocatalitico en la degradacion del 4-clorofenol bajo radiacion UV.

Los resultados presentes en la Tabla 1 muestran que el tamafio promedio de cristalito, determinado
mediante la ecuacion de Scherrer, fue de 13,74 nm, 10,54 nm y 12,92 nm para MgFe, CoFe y CuFe,
respectivamente. Estos valores moderados favorecen la estabilidad estructural de los hidréxidos dobles
laminares (HDL) durante las reacciones. Los parametros reticulares a y ¢, calculados a partir de las
reflexiones (110) y (003), relacionados con la separacion entre cationes metélicos en las capas tipo
brucita vy la distancia interlaminar, respectivamente, indican que existe una pequefia variacion en la
distancia interlaminar que podria deberse a la interaccion entre aniones y grupos hidroxilo, pero no hay
una modificacion en la distancia entre cationes por el cambio en el metal bivalente. Por otro lado, el
andlisis de fisisorcion de nitrégeno evidencia que el area superficial del s6lido de CoFe tiene un area de
91 m?/g mayor en comparacion a los otros dos materiales, sin embargo, es importante resaltar que la
naturaleza del cation M2+ afecta la disposicion estructural y la formacion de poros, donde CoFe, con
el mayor volumen de poro (0,25 cm®/g), podria presentar una estructura menos compacta debido a un
apilamiento menos denso de las laminas tipo brucita. En contraste, CuFe muestra el menor volumen de
poro (0,16 cm®/g), lo que sugiere una mayor densidad estructural y una menor cantidad de poros
interconectados. Finalmente, en la caracterizacion, los valores de energia de banda prohibida (Eg),
obtenidos por extrapolacion muestran que MgFe present6 el mayor Eg (2,10 eV), seguido de CuFe
(2,06 eV) y CoFe (1,89¢eV), lo que refleja diferencias en la absorcion de luz. Esto indica que la
incorporacion de distintos cationes bivalentes en la estructura LDH influye directamente en sus
propiedades Opticas.
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Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de los HDL MgFe, CoFe y CuFe

Tamafio Parametros de red Volumen
. promedio (nm) SeeT promedio % de
Fotocatalizador de cristalito (m?/g) de poro Eg (eV) degradacion
(nm) 8 ¢ (cm¥/g)
MgFe 13,74 0,3119 1,717 51 0,20 2,10 20
CoFe 10,54 0,3119 2,238 91 0,25 1,89 35
CuFe 12,92 0,3119 2,046 54 0,16 2,06 60

Los resultados de la actividad fotocatalitica indican que el HDL CuFe presentd la mayor eficiencia
fotocatalitica, logrando una reduccion del 60 % en la concentracion de 4-CF. Este comportamiento se
atribuye a la presencia del cobre, que favorece la absorcion de luz en el rango UV-Vis. CoFe mostrd
una eficiencia intermedia, posiblemente relacionada con la naturaleza del cation bivalente y su mayor
area superficial. Ademas, los andlisis de DRX revelan que CoFe y CuFe poseen menores tamafios de
cristalito, lo que podria influir en su actividad fotocatalitica.
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Resumen

Esta investigacién tuvo como objetivo principal desarrollar y comparar diferentes rutas de modificacion
del mineral bauxita natural para su aplicacion como transportadores sélidos de oxigeno (TSO) en la
reaccion de chemical looping reforming (CLR) del metano, orientada a la produccion eficiente de
hidrégeno. Se evaluaron tratamientos termoquimicos basados en sonicacion de alta energia, calcinacion,
activacién alcalina con KOH vy posterior impregnacion con niquel. A partir de estas rutas se prepararon
nueve tipos de materiales, con el fin de establecer la influencia de cada tratamiento en la estructura,
composicion, morfologia y, finalmente, en el desempefio catalitico de los TSO sintetizados.

Las caracterizaciones fisicoquimicas mediante DRX, Raman y XPS revelaron la formacién de fases
activas como Fe20s, NiO, NiFe204 y NiAl2Os, asi como la reduccion de especies indeseables como SiO:
tras los tratamientos con KOH. Se evidenci6 que la impregnacion con niquel promovid la formacion de
fases tipo espinela, altamente estables y con buena movilidad de oxigeno. A su vez, la sonicacion previa
a la impregnacion mejoré la dispersion del Ni, como lo demostraron las diferencias entre los perfiles
superficiales (XPS) y los contenidos totales (AAS), indicando un mejor anclaje e interaccién metal-
soporte. Por el contrario, cuando la bauxita fue sonicada sin posterior impregnacion metalica, se
observaron efectos negativos en la actividad, probablemente por encapsulamiento o blogueo de sitios
redox del hierro.

Los ensayos cataliticos de CLR a 900 °C (Tabla 1), mostraron que las muestras sin niquel presentaron
conversiones muy bajas de metano (<11 %), mientras que las impregnadas con Ni superaron el 70 % de
conversion, con producciones de hidrogeno superiores a 10mmol y eficiencias mayores a
50 mmol H2/g TSO. Entre todas las muestras, BH5-T1000-20Ni (sonicada e impregnada con Ni)
presentd el mejor desempefio global, con mayor produccion de Hz, mejor eficiencia y mayor estabilidad
en ciclos redox, sin evidencias de sinterizacion o desactivacion. Ademas, los TSO con Ni lograron
conversiones de CO: cercanas al 100 %, lo que permitidé una regeneracion completa y continua del
material, evitando acumulacion de carbono y desactivacion catalitica.

Tabla 1. Resultados de la conversién de metano para las muestras seleccionadas.

Conversion H2 CcoO mmol Conversion
Muestra CH4 producido producido H/CHs  HICO H2/gTSO CO2
% mmol mmol - - - %
BC-T1000 11,00 1,50 1,82 1,26 0,82 7,48 21,25
BC-T1000-20Ni 73,22 10,63 9,11 1,34 1,17 53,13 99,16
BH5-T1000 577 0,45 0,91 0,71 0,69 2,23 10,51
BH5-T1000-20Ni 71,37 12,19 9,26 1,58 1,32 60,96 98,33

En conjunto, los resultados obtenidos permiten concluir que el tratamiento combinado de sonicacion,
activacion alcalina e impregnacion con niquel es una estrategia efectiva para convertir la bauxita natural
en un TSO altamente eficiente y estable para procesos de reformado quimico de metano. La mejora
estructural inducida por la sonicacion y la formacion de espinelas como NiFe:Os y NiALOs
proporcionan estabilidad térmica y capacidad redox sostenida, posicionando a estos materiales como
alternativas viables y de bajo costo frente a otros TSO sintéticos reportados en la literatura cientifica.
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Esta investigacion contribuye al desarrollo de tecnologias mas sostenibles para la produccién de
hidrégeno a partir de hidrocarburos ligeros. Este estudio comparativo demuestra que la bauxita,
modificada mediante calcinacion e impregnacion con niquel, es un TSO prometedor y de bajo costo
para la produccion de hidrégeno mediante CLR de metano.

Los resultados de caracterizacion fisicoquimica de los materiales (FRX, AAS, XRD, UV-VIS RSD,
Raman, H.-TPR y XPS) son coherentes y revelan fenémenos clave como el enriguecimiento superficial
del Ni y su distribucién mas homogénea inducida por la sonicacién. La incorporacién de Ni es esencial
para lograr alta actividad catalitica, conversion de CH4 (>70%) y produccién eficiente de H2 (>53
mmol/g TSO). El pretratamiento por sonicacion de la bauxita antes de la impregnacion con Ni mejora
significativamente el desempefio del TSO resultante (BH5-T1000-20Ni), logrando la mayor eficiencia
de produccion de Hz (60.96 mmol/g TSO), atribuida a una mejor dispersion, accesibilidad y estabilidad
del Ni sobre la matriz de bauxita modificada. Ambos TSO con Ni muestran una excelente capacidad
para convertir CO2 (>98%), crucial para prevenir la coquizacion y asegurar la estabilidad ciclica. Estos
resultados destacan el potencial de la bauxita como material precursor y el beneficio de la sonicacion
en la ingenieria de TSO basados en metales activos soportados, ofreciendo una alternativa eficiente y
econdmicamente atractiva a los materiales sintéticos complejos para la produccion sostenible de
hidrogeno.
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Resumen

El uso continuo de combustibles fésiles como fuente de energia ha suscitado serias preocupaciones por
sus enormes emisiones de gases de efecto invernadero. Es fundamental encontrar una produccién nueva
y mas limpia, con el medio ambiente, para sustituir a los combustibles fésiles. El hidrégeno, ha recibido
gran importancia por su alto poder calorifico, sus propiedades limpias y libres de contaminacion. Con
base en esta perspectiva, la presente investigacion se centrd en la produccién de hidrégeno mediante la
descomposicién del metano, ya que los productos comprenden principalmente hidrégeno y carbono
solido, los cuales son facilmente separables.

Para esta reaccidn, se sintetizaron y caracterizaron dos grupos de sistemas cataliticos basados en NZVI
(Nanoparticulas de hierro cerovalente). Por un lado, los NZVI se obtuvieron utilizando NaBHas como
agente reductor (NZVI-A y NZVI-A/Al:0s) y el segundo grupo de NZVI se prepard a partir de la
reduccion de Fe:Os con H: (NZVI-B y NZVI-B/AL:Os). Este conjunto de materiales presentod
caracteristicas fisicoquimicas, morfoldgicas y estructurales que les permitieron un buen desempefio
durante la descomposicion de metano, generando H, como producto principal (Tabla 1). Mediante
difraccion de rayos X (DRX) y Espectroscopia fotoelectrénica de rayos X (XPS), se verifico la
presencia mayoritaria de hierro de valencia cero en los sistemas cataliticos NZVI-B y NZVI-B/Al:O:.
Con base en esta observacion, se verifico el efecto del método de sintesis de NZVI, ya que, en los
catalizadores basados en NZVI-A, se confirm¢d la presencia de boro residual, lo cual indicé la
fragmentacion de las microparticulas de magnetita en la capa de 6xido en la estructura nicleo-capa del
NZVI, generando particulas nanomeétricas.

Tabla 1. Area superficial, volumen y diametro de poro, tamafio de particula y resultados XPS para
catalizadores NZV1 'y NZVI soportados.

s Vol. Diam. Tamano de XPS
. BET -
Catalizador (m?g) poro poro particula Especies Fe BE (eV) %
(cm¥g)  (nm)  (TEM) (nm) 2p3 atémico
Fe3* 710,8 (53,3)
NZVI-A/Al2Os3 213 0,46 6,2 11 Fo2+ 713.8 (46,7)
Fe3* 710,2 (64,0)
NZVI-B/Al:O3 60 0,18 12,4 35 Fe?* 714,1 (33,6)
FeO 706,8 (2,9)
Fe3* 712,2 (28,3)
NZVI-A 28 0,17 20,2 1,1 e 7165 717)
Fe3* 710,6 (65,1)
NZVI-B 16 0,14 33,0 1,7 Fe?* 714,8 (32,9)
FeO 706,9 (2,0

La Figura 1 exhibe el comportamiento de conversion de metano a durante 280 min de reaccion de
descomposicidn a 800°C. Se observo que en los primeros 30 min de conversion los catalizadores de
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NZVI-A/Al O3y NZVI-B/Al,O3 alcanzaron conversiones superiores al 50%, no obstante, a lo largo del
tiempo de reaccion estas fueron disminuyendo hasta estabilizarse en conversiones de metano sobre el
10%, posiblemente por la acumulacion de coque en la superficie de los catalizadores. Por otro lado, el
sistema NZV1-B presentd un comportamiento catalitico creciente hasta alcanzar conversion de metano
alrededor de 90%. Este comportamiento podria estar atribuido en gran parte a la alta presencia de
particulas de Fe en estado metélico, haciendo que la transformacion del metano se mantenga estable
con largo tiempo de reaccion. El hidrégeno fue el Gnico gas producto de la reaccion detectado por
cromatografia de gases, y los rendimientos oscilaron entre el 20 y 30%, siendo el catalizador NZVI1-B
el que mejor desempefio presento.
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Figura 1. Conversion de metano usando catalizadores de NZVI 'y NZV1 soportados. Masa de
catalizador = 300 mg; Temperatura de reaccién: 800°C; Flujo de CH4: 6 mL/min.
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Resumen

Se sintetizaron nanotubos de haloisita por organosilacion directa con 2-(4-clorosulfofenil)
etiltrimetoxisilano (HNT-CSPTMS) y 4&cido clorosulfonico (HNT-SOsH) cuya sintesis exitosa se
comprobd por FTIR (Termo Scientific NICOLET iS50), dada la presencia de vibraciones Si-O
asociadas a los grupos silanol (1070 cm™) y a los grupos sulfénicos (1000 a 600 cm™). Estos materiales
se evaluaron en la oxidacién de etanol, bajo irradiacion UV-Vis (lampara Osram Ultravitalux a 30
W/m?), flujo constante de vapor de etanol, durante 60 minutos a 50°C. El seguimiento se realizo a 1,
10, 15, 30 y 60 minutos (Figura 1).
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Figura 1. Espectros FTIR de la oxidacion de etanol sobre HNT-SOsH (A) y (B) HNT-CSPTMS.
Se observa disminucion de intensidad en las bandas asociadas a SOsH y a los grupos sulfonilo, después

de la adsorcion del etanol, indicando que éste se adsorbe preferencialmente sobre el catalizador a través
de estos grupos. Las bandas entre 900 y 1060 cm™ corresponden a vibraciones C-O del etanol. Desde
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el primer minuto de irradiacién hay bandas localizadas a 1778 cm™ y 1690 cm™* correspondientes a la
vibracién C=0, indicando formacidn de acetaldehido. Después de 15 minutos, estas bandas desaparecen
y se forma una banda a 1647 cm™, caracteristica de los aldehidos. Labandaa 1191 cm™ indica formacion
de acidos organicos con vibraciones C-O y la banda en 1390 cm™ del enlace O-C-H, indica formacién
de &cido acético.

El mecanismo de reaccién observado en este trabajo, coincide con la ruta de fotoxidacion del etanol
hacia acetaldehido, acido acético, CO y agua, lo cual ha sido reportado ampliamente en la literatura
(Hidalgo et al., 2013), demostrando que el HNT-SO3H transforma al etanol en compuestos organicos
de alto valor agregado como el acetaldehido.

El material HNT-CSPTMS (Figura 1B), fue poco activo, evidenciando similitud entre los espectros
obtenidos por FTIR.

El presente trabajo constituye una propuesta de investigacion, cuyos resultados preliminares
evidenciaron el potencial de oxidacion del material HNT-SOsH, la siguiente etapa de la investigacion
incluira el seguimiento de la reaccion a través de cromatografia de gases acoplada a espectrometria de
masas, para identificar los intermediarios de reaccién y su concentracion.
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Resumen

Los marcos metal-organicos (MOFs) tipo MIL-125 despiertan interés por sus propiedades de estructura
porosa, asi como fotoactivas en aplicaciones cataliticas. La incorporacion de grupos quirales en su
estructura permite disefiar sitios activos asimétricos, Utiles en catalisis enantioselectiva. En este estudio,
se funcionalizé MIL-125 con acido L-glutdmico (AG) para generar un entorno quiral capaz de coordinar
un complejo de acetilacetonato de dioxomolibdeno (V1), el cual actla como catalizador en la reaccion
de Transferencia de Atomo de Oxigeno (TAO).

La sintesis de MIL-125 se realiz6 en una mezcla volumétrica 9/1 de DMF/metanol junto con acido
tereftalico e isopropdxido de titanio; luego, la solucidn se calentd a 150°C durante 76 h utilizando un
autoclave. El solido obtenido se lavé con DMF y metanol y se secé a 110°C. Para la funcionalizacion,
el &cido L-glutdmico se disolvié en DMF y se mezcld con MIL-125, sometiendo la mezcla a sonicacion
durante 30 minutos y luego a calentamiento a 80°C durante 72 horas. EI material final se lavd y secd,
denominéndose M-A-10/9.

La caracterizacion de MIL-125 se realiz6 mediante el analisis de DRX, el cual confirmd la estructura
cristalina de la MOF, mostrando ajuste a datos tedricos de Rwp = 6.44%. El FT-IR evidenci6 sefiales
tipicas de enlaces Ti—O (537 cm™) y carboxilatos del ligando (COOH: 1404 cm™). Las propiedades
texturales, estimadas mediante la isoterma de adsorcién/desorcion de N, a 77K, revelaron un area
superficial especifica de 854,96 m?/g y un tamafio de poro promedio de 6,19 nm. Asimismo, la
reflectancia difusa UV-Vis indicé una banda amplia en el rango UV-VIS asociado a un caracter de
semiconductor, calculandose una banda prohibida 6ptica de 3,65 eV.

La funcionalizacion con éacido glutdmico se midié mediante FT-IR, observdndose nuevas sefiales
atribuibles a los grupos funcionales del AG: 513 cm™ (3COOH), 1381 cm™ (vVCOOH), 2922 cm™ (vsC-
H) y 2957 cm™ (vasC-H), lo que sugiere su incorporacion. EI DRX mostré que la cristalinidad de MIL-
125 se conservo tras la funcionalizacion, sugiriendo que el anclaje no afecta la integridad estructural
del MOF.

Adicionalmente, el analisis de XPS detectd la presencia de nitrogeno superficial (2,95%), elemento
ausente en MIL-125 originalmente, junto con sefiales de C=C (284,6 eV), C—C (284,8 eV), C—N (285.5
eV), COOH (289 eV) y una nueva sefial a 290.2 eV atribuible al enlace éster Ti-O—-CO-R(AG). En la
region Ti 2p surgié un componente adicional a 459,2 eV, atribuible al enlace Ti—-O-C(AG), y los
desplazamientos observados en la region O 1s, comparados con una mezcla MIL-125/AG, evidencian
la formacién de nuevos enlaces quimicos Ti—-O-C(AG) por la funcionalizacion con AG.

Finalmente, de acuerdo con los resultados obtenidos, la funcionalizacion del MOF sigue un mecanismo
de esterificacion de Fischer, donde el -COOH protonado del glutdmico esta unido por el —-OH del cluster
de MIL-125, formando un enlace éster sin modificar su estructura y cristalinidad, y probablemente
conservando su fotoactividad.
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Figura 1. Caracterizacion espectroscopica de la funcionalizacion de MIL-125 con AG por: (A) FT-
IR, (B) DRX, (C) y (D) XPS de C1s, Ti 2p respectivamente.
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Resumen

Los nanohilos de metales de transicion son de gran interés investigativo en los ultimos afios. Son
materiales con sélo una dimension superior a los 100 nm (materiales 1D) y que ofrecen una excelente
relacion superficie-volumen, lo que ocasiona que su estructura energética sea continua a lo largo del eje
longitudinal y discreta en la seccion transversal. Aunque estos materiales son reconocidos por su gran
potencial de aplicacion en la fabricacion de peliculas transparentes conductoras de electricidad, sensores
de gases y sistemas de enfriamiento termoeléctrico, en los ultimos afios se han descubierto
potencialidades importantes en Catalisis Heterogénea. Algunos nanohilos metalicos o de 6xidos de
metales se han evaluado con resultados muy favorables en la reduccién de compuestos nitroaromaticos,
en reacciones de acoplamiento C-C-, en la reduccidn electrocatalitica de CO; y en la hidrogenacién de
compuestos organicos. En el presente trabajo, se muestran los resultados de la primera etapa de un
proyecto sobre la obtencion de nanohilos monometalicos de Cu y nanohilos bimetélicos de Cu-Ni, Cu-
Agy Cu-Co. El objetivo de este trabajo fue sintetizar dichos materiales para utilizarlos posteriormente
como catalizadores o precursores de catalizadores Utiles en reacciones de oxidacién total y/o parcial de
compuestos organicos de interés. EI conocimiento en quimica inorgéanica indica que los metales
empleados o sus éxidos deben ser cataliticamente activos en reacciones de oxidacién de compuestos
organicos.

La sintesis de los nanomateriales se desarroll6 mediante métodos hidrotérmicos. Inicialmente, se
prepararon disoluciones de CuCl..2H,0 (0,1364 g en 60 mL de agua destilada, hervida y sometida a
ultrasonido). Luego, se adicionaron 0,1585 g de glucosa y 1,294 g de octadecilamina (ODA). Toda la
mezcla se sometid a burbujeo de N, y agitacion por 6 horas. La disolucién obtenida se transfirié a un
reactor hidrotérmico Baoshishan y se calentd a 120 °C durante 24 horas. El producto obtenido se
purificé mediante lavados con agua destilada y los nanohilos se separaron con adicién de hexano-agua.
Los nanohilos mixtos se obtuvieron de manera similar, mediante adicion de sales de los otros metales
a la disolucion inicial de cloruro de cobre(ll). Las sales empleadas fueron: NiCl.-6H,0, CoCl,-6H.0 y
AgNO:s.

La Figura 1 muestra algunos resultados de caracterizacion de los materiales obtenidos. Las diferentes
imagenes confirmaron la obtencion exitosa de los materiales nanoestructurados con morfologia de hilos
de longitud micrométrica. Las medidas de diametro demostraron sus dimensiones laterales menores a
100 nm. Los analisis de difraccion de rayos X (DRX) confirmaron el caracter metalico de las estructuras.
Caracterizaciones adicionales de EDX (composicion elemental) confirmaron la conformacion
monometalica o bimetalica de los hilos, segun el caso. Los resultados de IR descartaron la presencia de
contaminantes organicos o de restos de sales provenientes de los precursores de sintesis. Finalmente,
estos resultados permitirdn avanzar en la siguiente etapa: la utilizacion de los nanohilos como
catalizadores heterogéneos en reacciones de oxidacion parcial de ciclohexeno y en reacciones de
reduccion de CO..
Figura 1. Imagenes de SEM y perfiles de DRX de los materiales sintetizados: a) y b) Nanohilos de
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Cu; ¢) nanohilos de Cu-Ni; d) nanohilos de Cu-Co; e) y f) nanohilos de Cu-Ag.
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Resumen

Los materiales derivados de hidrotalcitas (HTs) Mg-Al se han reportado en la literatura como
adsorbentes cristalinos prometedores para la captura de COg, principal gas antropogénico de efecto
invernadero. Ademas de su bajo costo y estabilidad térmica, que prolonga su vida Util, estos materiales
tienen propiedades aln no exploradas en su totalidad, tales como su afinidad al agua y la posible relacién
de esta caracteristica con su reconstruccion estructural tras maltiples ciclos de captura de CO.. En este
trabajo se estudio una hidrotalcita MgesAlo(OH):16COs-4H20O (Sigma-Aldrich), la cual fue sometida a
tratamientos térmicos entre 220 y 450 °C donde esta ultima fue considerada la mejor temperatura de
activacion, bajo una atmoésfera inerte de Ar o Nz, con un flujo de 120 mL/min durante 2 h.
Posteriormente, el material fue expuesto a multiples ciclos de adsorcion-desorciéon de CO,. Su
comportamiento fue evaluado mediante difraccion de rayos X (DRX), andlisis termogravimétrico
(ATG), espectroscopia infrarroja (IR) y mediciones de hidrofobicidad mediante &ngulo de contacto. Las
pruebas de adsorcion se realizaron en un reactor de flujo continuo acoplado a un espectrémetro de
masas, utilizado para el monitoreo del CO, desorbido. Los resultados obtenidos mostraron que la
presencia de agua es imprescindible para la adsorcion de CO2; sin embargo, esto no promovi6 la
reconstruccion estructural del material. Asi mismo, se evidencid que el arreglo estructural asociado a la
hidrofobicidad se perdid de forma irreversible al exponer el material por encima de 370 °C. Se observo
una capacidad inicial de adsorcion de 33,7 mgCO-/g de hidrotalcita, la cual disminuye progresivamente
con los ciclos de adsorcion. La pérdida fue mas acentuada durante los primeros diez ciclos (26,7 %),
seguida de una tendencia a la estabilizacion, alcanzando una pérdida total del 31,9 %.

La disminucion en la capacidad de adsorcidn se relacion6 con una menor cantidad de agua reintegrada
al material durante la etapa de adsorcion, lo cual se correlaciond con los resultados obtenidos por IR y
DRX, Figura 1. Después del primer ciclo, se observo la reaparicién de los picos caracteristicos de la
estructura original en 20 = 11° y 23°; sin embargo, dichos picos desaparecieron después del décimo
ciclo. De manera similar, una muestra previamente activada y luego expuesta al ambiente durante 60
dias mostr6 una leve reaparicion del pico en 20 = 11°, lo que sugiere que la reconstruccion estructural
es un proceso de cinética lenta y sdlo parcialmente reversible. En consecuencia, bajo las condiciones
establecidas en este estudio, no se observé que las muestras recuperaran su caracter hidrofébico durante
la exposicion prolongada a un ambiente rico en agua y CO-. Por lo tanto, no se evidenci6 una relacion
directa entre la reconstruccion estructural del material y su afinidad al agua.
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Figura 1. Difractogramas del material durante los diferentes procesos de reconstruccion: hidrotalcita
fresca (HT-fresca), hidrotalcita activada (HT-Activada), hidrotalcita expuesta a 60 dias al ambiente
(HT-60 dias), hidrotalcita expuesta a 1 ciclo de adsorcién (HT-1 ciclo), hidrotalcita expuesta a 10
ciclos de adsorcion (HT-10 ciclos) e hidrotalcita expuesta a 15 ciclos de adsorcién (HT-15 ciclos).
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Resumen

En la actualidad uno de los problemas ambientales con mayor preocupacion es la presencia de
contaminantes organicos en fuentes hidricas, un ejemplo son los azo-compuestos, como el naranja de
metilo, que son usados como colorante en la industria textil, los cuales son insolubles en agua y su
biodegradacion resulta dificil. Los métodos tradicionales como la adsorcion, floculacion y procesos de
lodos activados son deficientes y costosos como una alternativa viable para este tipo de moléculas, por
otro lado, la oxidacién fotocatalitica ha presentado buenos resultados a concentraciones bajas y medias.
Una de las alternativas prometedoras y de uso actual es la fotocatalisis empleando &xidos
semiconductores que aceleran la degradacién por medio de especies radicalarias como el radical
superdxido vy el radical hidroxilo.

Otro tipo de compuesto presente en fuentes hidricas son las anilidas, usadas en el sector farmacéutico y
agricola, los residuos de este tipo de moléculas son toxicas y requieren un tratamiento de
fotodegradacion, un ejemplo es el acetaminofén (paracetamol), debido a que por su sobreconsumo en la
poblacion genera presencia en aguas naturales.

En el presente trabajo se realiza la sintesis del 6xido Zn1xBixO con x = 0,02, 0,05 y 0,10 a temperaturas
de calcinacion entre 400°C y 600°C. Los Oxidos sintetizados fueron caracterizados por DRX, UV-Vis
DRS, SEM, EDX y fisisorcion de N..

M MG D! 101 e E N sen . "o 13 e

Figura 1. Imagenes SEM obtenidas del Zno,ssBio,02O a temperatura de calcinacion (a) 400°C, (b)
600°C
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Figura 2. Difractogramas obtenidos de 6xidos de zinc modificados con Bi, el primer numero es
referente a la concentracion de bismuto y el segundo indica la temperatura de calcinacion.

En los resultados de microscopia electrénica de la Figura 1 se observa que los 6xidos obtenidos
presentan particulas de forma y tamafios irregulares y se observan menor cantidad de cavidades en las
muestras preparadas a 600 °C. Los resultados de area superficial BET indican que el area superficial
disminuye al aumentar la temperatura de calcinacion, estas muestras mostraron areas BET menores a
25 m2.g. Los resultados de DRX de la Figura 2 mostraron que los 6xidos obtenidos tienen fase pura
con estructura tipo wurtzita. La degradacién de acetaminofén y naranja de metilo aumenta al aumentar
el grado de sustitucion de Zn por Bi.
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Resumen

Se realiz6 un andlisis completo de la semilla de Mararay (Aiphanes horrida) donde se evaluaron
caracteristicas tanto fisicas como quimicas, siendo éstas importantes para establecer la viabilidad de la
semilla y, por ende, potencializar su consumo y el uso en la industria de alimentos. Se llevo a cabo la
caracterizacion proximal de la semilla de Mararay y el perfil lipidico del aceite obtenido de la semilla.
Luego, se cuantificd la capacidad antioxidante, los taninos y fenoles. Finalmente, se llevé a cabo la
extraccion de los aislados proteicos y se determinaron las propiedades tecno- funcionales de éstos. El
analisis proximal de la semilla se observa en la Tabla 1.

Tabla 1. Andlisis proximal de la semilla de Mararay y su comparacion con otros estudios

Anélisis Mararay (Aiphanes (Acromia aculeata) (Acromia aculeata)
horrida) (%0)* origen portugués origen venezolano
Humedad 7,50 + 0,2 6,66 5,20 + 0,08
Materia seca 92,5+ 0,2 - -
Cenizas 432402 3,18 2,10 + 0,06
Grasa cruda 40,6 + 1,6 42,9 53,1 + 0,82
Proteina cruda 15,9+ 0,2 13,7 13,7 + 0,65
Fibra cruda 225+ 0,2 - 2581191
Carbohidratos 9,18+ 0,2 33,6 -

* Media + desviacion estandar obtenida de los triplicados de los analisis.

La semilla de Mararay es rica en grasa cruda (40,6%), fibra cruda (22,5%) y proteina cruda (15,9%) lo
gue concuerda con los otros estudios consultados. El analisis por cromatografia de gases identificé los
acidos grasos mas representativos presentes en la semilla (59,6 % laurico, 18,5 % miristico, 6,3 %
oleico, 5,6 % palmitico, 3,6 % estearico y 2,1 % linoleico). Dentro del perfil lipidico se destaca el
contenido de acidos grasos insaturados (91%), monoinsaturados (6,4%) y poliinsaturados (2,2%). Se
obtuvo una capacidad de inhibicion antioxidante de 37 %, 759 ppm de fenoles totales y 0,173 mg/g de
taninos. El contenido de fenoles es alto en comparacién con otros estudios, lo cual hace a la especie
Optima para el uso como antioxidante y favorece su aplicacion en la industria cosmética. El punto
isoeléctrico de las proteinas fue de pH 2 y el punto de solubilidad fue de pH 10. El rendimiento de la
extraccion de los aislados proteicos fue de 9,71 % con solucién salina al 0,1 %p/v. En la Figura 1 se
presenta el espectro infrarrojo del aislado proteico extraido en el punto isoeléctrico (pH=2) y se observa
una banda ancha hacia los 3281 cm™ la cual indica la presencia de grupos amino (-NH) en la estructura
de la proteina, esta banda corresponde a las vibraciones de estiramiento de los enlaces N-H; los grupos
amino suelen ser comunes en los residuos de aminoacidos que componen las proteinas y se encuentran
asociados a diversas interacciones moleculares y funciones bioldgicas. En las propiedades tecno-
funcionales, se obtuvo una capacidad de absorcion de agua (CAA) en los aislados proteicos de 2,30
mL/g, una capacidad de absorcion de lipidos (CAL) de 1,67 mL/g, una capacidad espumante de 19,2 %
con una estabilidad de la espuma de 4 horas aproximadamente y una excelente capacidad gelificante (2
%m/v de concentracion minima de gelificacion). La propiedad emulsificante de los aislados proteicos
se evalud en soluciones a diferentes concentraciones, siendo la solucion de 8% p/v la que mejor
actividad emulsificante presenta (88 %), esta es alta en comparacion a la capacidad emulsificante de
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otras semillas. Asi mismo, la estabilidad emulsificante de la semilla es de 45,6 % valor que se encuentra

dentro de un rango de estudio en comparacion con otros aislados. ElI Mararay tiene potencial para su
uso como ingrediente alimentario.

98 4

0

(2]

| i
5

w0
H
1

3281 I.

0

N
" 1

S

% Transmitancia

[{e]

o

1

=

[}

|

©°

[}
@
A 1 "

2849 \ |

1737 / \
2914 r ,j

84 T X T v T L2 T T ¥ ‘ T ¥ T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de onda (cm™)

@
D
1

Figura 1. Espectro IR del aislado proteico extraido teniendo en cuenta el punto Isoeléctrico (pH=2).
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Resumen

La creciente acumulacion de residuos de aparatos eléctricos y electrénicos (RAEE) representa un reto
ambiental y una oportunidad para el desarrollo de materiales funcionales a partir de fuentes secundarias.
En este contexto, la recuperacion de 6xidos de manganeso (MnO,) desde baterias alcalinas agotadas se
plantea como una estrategia de economia circular con aplicacién directa en la descontaminacién de
aguas residuales. En esta investigacion se evalué el desemperio catalitico de MnOy reciclado en la
activacion de peroxisulfato de sodio (NazS20s) para la degradacion del colorante azo Orange II,
utilizado como contaminante modelo persistente.

El MnOx reciclado fue obtenido mediante un proceso secuencial de tratamientos acido-base a una
mezcla de catodos recuperados de baterias alcalinas gastadas. Las particulas de MnOyx fueron
caracterizadas mediante AAS para determinar su contenido metalico, FTIR para analizar sus grupos
funcionales, SEM-EDS para analizar la morfologia, DRX para determinar las fases cristalinas,
adsorcion de N> (BET/BJH) para determinar el area de superficie y la porosidad. Para la caracterizacion
superficial del MnOy, se plantea el uso de XPS con el fin de identificar los estados de oxidacion
predominantes (Mn?*, Mn**, Mn*"), la proporcion atbmica Mn/O, y 1a presencia de vacancias de oxigeno
o grupos funcionales que intervienen en la activacion del peroxisulfato. Las pruebas cataliticas se
realizaron en un reactor continuo de lecho fijo, operando a baja presion, con control de flujo,
temperatura y presion. La eficiencia de la degradacion del Orange Il fue monitoreada mediante
espectrofotometria UV-Vis (A = 485 nm), y los subproductos fueron identificados por cromatografia
liquida de alta resolucién (HPLC).

Los resultados preliminares mostraron una degradacién eficiente del Orange Il bajo condiciones
operativas moderadas, con temperaturas entre 25 y 80 °C y presion atmosférica, sin necesidad de
reactivos altamente corrosivos ni ambientes presurizados. Esta eficiencia se atribuye a la activacion
heterogénea del persulfato mediada por el MnOy reciclado. La caracterizacion estructural reveld una
elevada porosidad y area superficial, atributos que favorecen la accesibilidad del oxidante a los sitios
activos. Asimismo, las fases cristalinas identificadas (MnO. y Mn20s) y la morfologia observada
respaldan la estabilidad del material durante el proceso. Aunque se encuentra en curso el analisis por
XPS, se espera que este confirme la presencia de especies Mn*"/Mn*" y vacancias de oxigeno, las cuales
serian responsables de la generacion de radicales SOs*~ y, por tanto, del alto desempefio catalitico
observado en la degradacion del contaminante.

Los 6xidos de manganeso obtenidos a partir de catodos reciclados demostraron ser materiales cataliticos
efectivos para la activacion de peroxisulfato en la degradacion del colorante Orange Il, operando a
temperaturas moderadas y sin necesidad de presurizacion. La sintesis permitié obtener nanomateriales
con alta porosidad y estabilidad estructural, lo que favorecid su actividad catalitica. Estos resultados
evidencian que es posible valorizar residuos tecnolégicos como las baterias alcalinas para producir
materiales funcionales aplicables en el tratamiento de aguas contaminadas. El analisis superficial
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mediante XPS sera clave para confirmar la presencia de especies redox activas y vacancias de oxigeno,
lo que permitira correlacionar la estructura electronica con el desempefio catalitico y optimizar futuras
formulaciones del material.
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Resumen

El entendimiento de la reaccion de electro-oxidacion de monoxido de carbono sobre electrodos basados
en Pt es crucial para el desarrollo de celdas a combustible. Esto debido a que la oxidacién de varios
compuestos organicos de baja masa molecular, usados como combustibles en estos dispositivos,
presentan al monoxido de carbono como un intermedio comdn fuertemente adsorbido (COaq) sobre la
superficie catalitica desfavoreciendo la cinética electroquimica.

En este contexto, en las Gltimas décadas se han realizado diferentes estudios buscando una comprension
detallada del mecanismo de reaccion, entre los cuales se destacan experimentos de stripping de COaq
usando electrodos monocristalinos de Pt. Sin embargo, a pesar de los diversos estudios, el mecanismo
de reaccion detallado y las especies involucradas no han sido exitosamente correlacionadas con la
cinética de reaccion observada experimentalmente.

En este trabajo, se propone un modelo microcinético para la reaccion de electro-oxidacion de COqq
sobre Pt(100), en el que el mondxido de carbono se adsorbe bajo la aplicacion de un potencial eléctrico
Eaqen el electrodo y posteriormente, durante un barrido de potencial, se lleva a cabo la formacién de
especies oxigenadas (OHaq) en dos tipos de sitios de nucleacion, de acuerdo con reportes previos en la
literatura. EI modelo fue validado mediante la comparacion de simulaciones y experimentos
voltamperomeétricos de barrido lineal (Figura 1).
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Figura 1. Voltamperogramas de stripping de CO, a 50 mV /s sobre un electrodo de Pt(100) en 0,1
mol/dm?. Potencial de adsorcion Eaq = 0,1 V vs. RHE: Simulacion (linea roja sélida); Experimental
(linea azul punteada).

Los perfiles para las coberturas superficiales por las especies COag Yy OHag durante el stripping permiten
sustentar explicaciones previas sobre la naturaleza de los procesos que dan origen tanto al pre-pico de
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oxidacion, un aspecto gue ha sido materia de debate en esta reaccion, como al pico principal. Asi, la
oxidacion del CO4q prosigue previa adsorcion de especies oxigenadas en la superficie catalitica. En el
caso del pre-pico, las especies OHag provienen de la nucleacion en los defectos de la superficie
monocristalina, mientras que las involucradas en el pico principal provienen de la nucleacion en las
terrazas.

Finalmente, se realizaron experimentos computacionales a diferentes coberturas iniciales de COaq en la
superficie catalitica, la cual es modulada mediante el potencial de adsorcidn, prediciendo el
comportamiento observado experimentalmente, donde la intensidad del pico decrece cuanto mayor es
el potencial Exg.

Estos resultados en conjunto, soportan la propuesta mecanicista, permitiendo el avance en el
entendimiento de la reaccion y abriendo camino a subsecuentes analisis que posibiliten el disefio
racional de catalizadores en reacciones de electro-oxidacién que involucran especies CO,¢ como
intermedios.
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Resumen

El acido levulinico sirve como precursor clave de diversos compuestos quimicos, su valor comercial
reside principalmente en sus derivados, muchos de los cuales ya cuentan con mercados consolidados.
Los levulinatos de alquilo, entre los diversos derivados del acido levulinico, han ganado mucha atencion
en la industria de los biocombustibles debido a sus propiedades fisicoquimicas, que se asemejan mucho
a las de los ésteres metilicos de acidos grasos del biodiésel. Los ésteres del acido levulinico se producen
principalmente mediante la esterificacion del &cido levulinico a partir de alcohol o celulosa utilizando
un acido mineral homogéneo o un catalizador heterogéneo. La esterificacion del &cido levulinico (AL)
a levulinato de n-butilo se lleva a cabo facilmente con HsPW1,040 (HPA), alcanzando un rendimiento
(YY) del 96 % con calentamiento de microondas (Figura 1).

100 —
///.___ ——
80 I
& / S
o / f/ A
o] &
s w0/ il
- — - - S __'-.-
L 40 -
= — P
= #- HPLDES
—&- DES
> 20 —#~ HPA:DES/Toluens Cicla 1
~#~ HPA:DES/Toluena Cicle 2
/ ~&- HPA:DESToluene Ciclo 3
£ _.___-—0— — 4 ——————#%— ¥ HPA:DES/Mluenc Ciclo 4
Q= - -
0.0 0.5 1.0 15 2.0 2.5 3.0
Tiempo (h)

Figura 1. Rendimiento hacia butil levulinato con cada uno de los sistemas estudiados. Condiciones de
reaccion: 1 mmol de &cido levulinico y 10 mmol de n-butanol con 10 mg de catalizador con
calentamiento de microondas a 110 °C utilizando 600 rpm. En el caso de las reacciones con DES y
tolueno se utilizaron 2 mL de cada solvente.

Sin embargo, la recuperacion de este heteropolidcido siempre ha sido un desafio persistente para lograr
su reutilizacion efectiva. Para tal fin, en este estudio, se sintetizd un disolvente eutéctico profundo
(DES) basado en cloruro de colina y acido succinico para la formacion de sistemas bifasicos con
tolueno. En el sistema bifasico el HPA y el DES son insolubles. Se seleccioné el tolueno porque forma
dos fases visualmente identificables. Por lo tanto, la reaccién acida puede llevarse a cabo en la fase
DES, actuando el HPA como catalizador homogéneo, y los productos y reactivos también pueden
disolverse en la fase de tolueno. En este sistema el rendimiento a las 3h de reaccion es del 77 %, incluso
mayor que utilizando solo el sistema HPA:DES sin tolueno (Ye.=47%). Tras afiadir mas butanol y
acido levulinico fresco como sustrato al DES, se puede repetir el ciclo de reaccion. El enfoque biféasico
permite una recuperacion mas sencilla del heteropoliacido (HPA). Aungue el rendimiento de BL
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disminuye en ciclos sucesivos, esto puede deberse a que el heteropoliacido interactia con ChCl, que
actlia como aceptor de enlaces de hidrégeno (HBA) perdiendo su actividad acida, como se evidencia
por los espectros de FTIR.

Este mismo sistema se aplicé para la obtencion de n-butil levulinato desde a-celulosa previamente
tratada con el solvente eutéctico (cloruro de colina y acido succinico) en un molino de bolas. Los
patrones de DRX de la celulosa pretratada evidencian un aumento en su caracter amorfo, inducido por
el pretratamiento con el DES. Al comparar los rendimientos de BL desde celulosa tratada (33%) y sin
tratar (25%), se evidencia que el DES ademas de que permite la recuperacion eficiente del HPA, ayuda
a incrementar en la celulosa las regiones amorfas que influyen positivamente en la produccion de BL.
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Resumen

En la actualidad, la transicion a un sistema de produccién sostenible bajo un sistema de economia
circular es uno de los retos mas importantes a nivel industrial, politico y social para contribuir al logro
de los ODS, para lograrlo se propone la valorizacion de recursos renovables abundantes como la
biomasa lignocelulésica para la produccion de energia y materiales basados en carbono. Sin embargo,
el bioaceite obtenido mediante procesos termoquimicos de esta biomasa presenta un alto contenido de
oxigeno, lo que requiere de un proceso de refinado. Entre las diferentes alternativas de mejora, la
hidrodesoxigenacion (HDO) catalitica es uno de los procesos que destaca, en donde las propiedades
fisicoquimicas del catalizador heterogéneo juegan un papel crucial para dirigir la reaccion hacia los
productos de interés. En este trabajo se utilizaron materiales carbonosos porosos como sopores para
dispersar especies de Ni y Fe, para ser evaluados en la reaccion de HDO de guaiacol (GUA) como
compuesto modelo derivado de la biomasa lignocelulésica. Los materiales carbonosos se prepararon
mediante dos metodologias diferentes: (i) método de nanoreplicacion, utilizando silica SBA-15 como
plantilla dura y complejos bimetélicos de Ni+Fe con fenantrolina como fuente simultanea de C, N, Ni
y Fe (Niz2Feo1NCMKR3); (ii) la preparacion de un material carbonoso a partir del raquis, un residuo del
cultivo de la palma de aceite (CR), posteriormente se depositaron las especies de Ni y Fe mediante
impregnacion humeda (NiiogFe14/CR).

Se lograron obtener materiales carbonosos con alta area superficial, en especial para el material obtenido
por nanoreplicacion (Tabla 1). EI contenido en masa de metales es superior en el catalizador obtenido
mediante impregnacion himeda utilizando como soporte el CR; mientras que se logra incorporar N y
Ni, Fe en el material obtenido a partir de complejos de fenantrolina.

Tabla 1. Propiedades fisicoguimicas, texturales y elementales de los catalizadores.

Contenido de metales, Contenido Propiedades | Cantidad de .
ICP (%p/p) elemental texturales NH Densidad de
Catalizador PP (%p/p) 3 sitios &cidos
S desorbido (umol m?)
. BET -1
Ni Fe N (m?gY) (nmol g™)
NiigsFe14/CR 10,60 1,42 362 7,00 0,02
Ni2Feo1NCMK3 2,17 0,10 1,77 897 19,70 0,02

La caracterizacion mediante DRX (Figura 1A) evidencia en el patrén de difraccion del catalizador
NiigeFe14/CR picos de difraccion caracteristicos del material carbonoso, amplios y de baja intensidad
indicando un bajo grado de ordenamiento de la estructura carbonosa; y picos de difraccion para la fase
Ni° mientras que en el patrén de difraccion del catalizador Ni,2Fe,iNCMK3 no es posible identificar
picos caracteristicos de las fases metélicas probablemente debido al bajo contenido de metales y/o la
formacion de fases amorfas. Las propiedades &cidas fueron caracterizadas mediante TPD de NH3
seguido por masas (Figura 1B). Los perfiles de desorcion presentan una Unica sefial entre 200 — 500 °C
en ambos materiales, la cantidad total de NHs desorbido es superior en el catalizador Ni,FeqiNCMK3
(Tabla 1), la densidad de sitios &cidos de fortaleza intermedia es similar en ambos materiales.
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Figura 1. (A) Difraccion de rayos X: 10° <20 < 90°; (B) NHs-TPD de materiales reducidos a 550 °C
(sefial m/z=17); (C) Conversién de Guaiacol y rendimiento a ciclohexanol en funcién del tiempo (300

°C, 50 bar H>, solvente: hexadecano).

Los resultados cataliticos mostraron que se alcanza una mayor conversién de guaiacol en los
catalizadores Niz2Fe01NCMK3 y NiigeFe1,4/CR si se compara con la reaccién sin catalizador, ademas
estos presentan una elevada actividad ya que alcanzan una conversion superior al 80% luego de 5 horas
de reaccién (Figura 1C). El producto mayoritario con ambos catalizadores es el ciclohexanol, un
producto completamente hidrogenado, pero parcialmente desoxigenado. La comparacion de la actividad
a isoconversion muestra una mayor selectividad y balance carbono para el catalizador
Ni22Fe0o1NCMKS3 con respecto al catalizador NijgsFe14/CR, lo que indica un mayor control en la
formacidn de subproductos o deposicion de coque en la superficie del catalizador.

Tabla 2. Selectividad y balance carbono a isoconversion (300 °C, 50 bar H,, hexadecano).

Selectividad del producto (%)
Catalizador Coua (%) o é i Chalance (%0)
NizosFe14/CR 46,9 55,9 43 3,2 78,8
Ni2Fe0o 1NCMK3 421 87,7 5,8 91,8

Agradecimientos: Minciencias, ECOSNORD Colombia-Francia y CODI Universidad de Antioguia
proyectos 80740-031-2023, 2023-60336. Los autores agradecen a la Universidad de Antioquia.
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Resumen

El crecimiento proyectado de la poblacion mundial a 10 mil millones para 2050 esta intensificando la
agricultura y generando residuos lignocelulésicos, muchos de los cuales aln no se aprovechan a pesar
de su potencial energético y quimico. La valorizacién catalitica en biorrefinerias ofrece una via
sostenible hacia biocombustibles avanzados y productos quimicos plataforma como el &cido levulinico,
sorbitol, acido gluconico, acido succinico y furfural. En este estudio, se prepararon y caracterizaron
catalizadores a partir de una bentonita natural colombiana modificada con Co, Cu y/o Ni, utilizando tres
métodos diferentes: (i) capilarizacion con Al a partir de precursores diluidos (D) o concentrados (C) (ii)
intercambio catidnico extensivo sobre arcilla pilarizada con Al, incluyendo una variante modificada a
70 °C (T) y menor concentracion de sal metalica, y (iii) intercambio i6nico sobre la arcilla cruda. Los
materiales (400 mg) fueron reducidos después de una purga preliminar con N, mediante flujo de H; a
60 mL/min, calentamiento a 10 °C/min hasta 500 °C durante 2 horas, y enfriamiento final también bajo
H.. Luego, los catalizadores se probaron en la hidrogenacién catalitica de citral, una molécula modelo
para evaluar el desempefio catalitico en la conversion de moléculas plataforma derivadas de biomasa,
como el acido succinico.

Tabla 1. Caracterizacion fisicoquimica y estructural de las soluciones de intercalacion/pilarizacion y
de los materiales a base de arcilla funcionalizados con Co, Cu y/o Ni

Sample Method HR AE (h) pH p(glem®)  EC(mS/cm)  dooi (nm)
Arcilla refinada - - - - -- - 1,43
Al/C050-Cu50-PILC-D” 0] 2,00 4 3,74 1,118 67,40 1,71
Al/C050-Cu50-PILC-C* 0] 2,85 5 3,48 1,268 82,20 1,36
Co-Cu/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,68
Co-Cu/Al-PILC-T (i) - 5 - - - 1,21
Co-Cu-Clay (iii) - 3 - - - 0,98
Cu/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,44
Al/C050-Ni50-PILC-D* 0] 2,00 4 3,56 1,006 57,80 1,55
Al/C050-Ni50-PILC-C* 0] 2,85 8 3,23 1,178 91,20 1,30
Co-Ni/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,43
Co-Ni/Al-PILC-T (i) - 5 - - - 1,61
Co-Ni-Clay (iii) - 3 - - - 1,43
Co/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,52
Al/Cu50-Ni50-PILC-D" (0] 2,00 4 4,28 1,022 65,71 1,75
Al/Cu50-Ni50-PILC-C* 0] 2,85 6 2,43 1,672 65,40 1,40
Cu-Ni/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,78
Cu-Ni/Al-PILC-T (i) - 5 - - - 1,42
Cu-Ni-Clay (iii) - 3 - - - 1,43
Ni/Al-PILC (i) - 5 - - - 1,54
AIl/Ni-PILC-D @ 2,00 4 4,45 1,167 49,70 1,70
Al/Cu-PILC-D (0] 2,00 4 4,34 1,184 58,60 1,41
Al/Co-PILC-D 0] 2,00 4 4,87 1,163 44,10 1,41

D:Precursores diluidos; C: Precursores concentrados. T: Intercambio catidnico a 70 °C. Relacion Atdmica Metalica (AMR) =
((mol M1 + mol M2)/(mol M1 + mol M2 + mol Al)) * 100 = 5,0% (M1/ M2/ M3 = Co/Cu/Ni); HR: Relacién de hidrdlisis =
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(mol OH")/(mol M1+mol M2+mol Al); AE: Tiempo de envejecimiento de la solucion pilarizacion hidrolizada; p:Densidad de
la solucion de pilarizacion hidrolizada; EC: Conductividad eléctrica de la solucién de pilarizacion hidrolizada; doo1: Espaciado
basal del catalizador sélido de arcilla después de la intercalacion/pilarizacion.

La caracterizacion fisicoquimica incluy¢ la determinacion de doo: por difraccion de rayos X (XRD) en
las arcillas modificadas, junto con pH, p y EC de las soluciones de intercalacion (Tabla 1). La
incorporacién de metales de transicion modificd la estructura laminar y la superficie de la arcilla,
alcanzandose valores de dooi de hasta 1,78 nm, como se observo para Cu-Ni/Al-PILC, lo que sugiere
una expansion interlaminar probablemente debida a la formacion de pilares mixtos a base de alimina.
Las variaciones en pH y EC se correlacionaron con doo: y la dispersion de 6xidos metalicos: soluciones
alcalinas y moderadamente conductivas (ejemplo, AI/Ni-PILC-D) favorecieron la formacion de
policationes y una intercalacion eficiente, mientras que soluciones &cidas y altamente conductivas
(ejemplo, Al/C050-Ni50-PILC-C) dieron menores valores de doo: y una distribucion metalica deficiente.
Tras la reduccion con Ho, los catalizadores conservaron su estructura, pero mostraron baja actividad en
hidrogenacién de citral, favoreciendo principalmente la saturacién del enlace C=C para formar
citronelal y alcoholes parcialmente hidrogenados. Como se muestra en la Figura 1, las mayores
conversiones se observaron para el sistema Co-Ni (11,4%), seguido de Cu-Ni (4,8%) y Co-Cu (4,2%).
El sistema catalitico Co-Ni presenté la mayor conversion de citral, lo que se atribuye a su mayor
contenido metélico y a la dispersion efectiva de las fases activas. Estos resultados sugieren un margen
de optimizacién en condiciones de sintesis y reaccion, destacando el potencial de estas bentonitas con
metales de transicion de primera fila como catalizadores de bajo costo para aplicaciones en
biorrefinerias.

—— Ca NVAIPILC-T ( a) Co-NVALPILC-T (b) (C)
2 ——Co-Cu// « |

¢ | —cuNvAIPILC H —— Co-NVALPILC CoLuALHLCR
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Figura 1. Desempefio catalitico de materiales en hidrogenacién de citral: (a) Cu-Ni, (b) Co-Ni, (c)
Co-Cu. Carga de catalizador: 0,4g/dm3; Volumen de citral: 3 cm?; volumen de isopropanol: 100 cmg;
temperatura de reaccion: 90 °C; presion de Hz: 7,5 MPa
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Resumen

Los catalizadores basados en hierro para la sintesis de Fischer-Tropsch (FTS) se presentan como opcion
promisoria debido a su bajo costo y eficacia. Una estrategia promisoria para optimizar el desempefio
del catalizador es el uso de redes metal-organicas, MOF (metal-organic frameworks) como precursores
del catalizador, influyendo sobre la composicion de la fase activa, dispersion, estructura, en el
rendimiento catalitico y la selectividad de la reaccion. La actividad catalitica también se ve
comprometida por la morfologia y superficie del catalizador, en este punto se presenta una ventaja
usando el MOF como precursor frente a metodologias convencionales en la preparacion de
catalizadores.

La sintesis de los MOFs requiere por lo general el uso de dimetilformamida (DMF) como solvente, lo
cual limita el escalado, ademas que es una sintesis poco amigable para el ambiente y la salud humana.
De esta manera, este trabajo destaca la sintesis del precursor mediante un solvente menos costoso y
peligroso como etanol, formando el MIL-88B de hierro, bajo una temperatura de 45°C, 48h y relacién
molar 1:0,8 de nitrato de hierro nonahidratado y acido tereftalico como ligando, respectivamente,
siguiendo un procedimiento relativamente simple. Uno de los retos deseados es obtener el material
mediante &cido tereftalico a partir de residuos plasticos, utilizando un método hidrotérmico y observar
asi la influencia de la presion autgena en el sistema.

Los resultados de caracterizacion por XRD y espectroscopia Raman e IR, permitieron verificar la
formacion de la fase cristalina MIL-88B (Figura 1). Por otro lado, mediante andlisis TGA en atmdsfera
inerte se logra determinar la temperatura adecuada para llevar a cabo la pir6lisis del precursor MIL-88B
y su transformacion en la fase activa del catalizador, x-Fe,Cs; la cual se puede ademas favorecer por
tratamiento térmico posterior en la mezcla de reaccion (i.e., gas de sintesis).

En conclusion, se logro obtener como etapa inicial, un precursor MIL-88B-Fe mediante una sintesis
mas sostenible, lo que reduce el impacto ambiental y los riesgos del proceso. En futuras etapas se
evaluard la transformacion térmica de este mediante pirdlisis, determinando condiciones claves como
la atmosfera inerte (nitrégeno o argén), la temperatura a la cual se realiza, y si se hace en horno
horizontal previo a la reaccion o en tubo de cuarzo in situ a la reaccion. Ya que estos pardmetros son
decisivos para controlar la formacion de la fase activa, su estructura, textura y estabilidad, lo cual es
fundamental para el rendimiento del catalizador.
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Figura 1. Patrén XRD de la sintesis del precursor MIL-88B-Fe a 45°C, 48h, en una relacion de 1:0,8
de metal-ligando en contraste con la base de datos reportada por CCDC.
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Resumen

El cancer de mama es una de las principales causas de mortalidad en mujeres a nivel mundial, lo que lo
convierte en un grave problema de salud puablica. Aunque se han logrado avances terapéuticos, la
recurrencia y la resistencia a los tratamientos convencionales siguen representando desafios
significativos, lo que ha impulsado la busqueda de nuevas estrategias farmacol6gicas mas eficaces. En
este contexto, el disefio y la sintesis de compuestos con estructuras innovadoras se han convertido en
un objetivo prioritario para la quimica orgénica y medicinal. Entre los heterociclos con mayor potencial
destaca el benzo[b]furano, presente en numerosos compuestos naturales y sintéticos. Un ejemplo
representativo es la moracina D, que ha demostrado actividad en lineas celulares de cancer de mama
MDA-MB-231 y MCF-7, con valores de ICso superiores a 200 uM. En particular, las benzo[b]furan-2-
carboxamidas han despertado gran interés por su capacidad para interactuar con blancos moleculares
clave en procesos oncoldgicos, al combinar el nucleo bioactivo del benzo[b]furano con el grupo
funcional amida, ampliamente utilizado en la industria farmacéutica. De hecho, aproximadamente el
25% de los medicamentos aprobados contienen este grupo funcional, como es el caso de la Capecitabina
(Xeloda®) empleada con éxito en terapia contra el cancer de mama. Asi, la sintesis de benzo[b]furan-
2-carboxamidas representa una estrategia prometedora en la busqueda de agentes mas eficaces y
selectivos para el tratamiento del cancer de mama.

En este contexto, se optimizéd un protocolo eficiente de sintesis asistida por microondas para la
obtencion de nuevas benzo[b]furan-2-carboxamidas 6 mediante una reaccion de amidacion directa entre
acidos benzo[b]furan-2-carboxilicos 4 y aminas primarias 5 empleando catalisis homogénea (Esquema
1). La ruta sintética se inici6 con una reaccion de Rap-Stoermer empleando derivados de orto-
hidroxibenzaldehidos 1a—c y orto-hidroxiacetofenona 1d, que reaccionaron con a-bromoacetato de etilo
2 en presencia de Cs2CO:s y dimetilsulfoxido (DMSO) bajo irradiacion por microondas a 150 °C durante
10 minutos, lo que condujo a la obtencidén de los benzo[b]furan-2-carboxilatos de etilo 3a—d en
excelentes rendimientos (90-97%). Posteriormente, los ésteres 3a—d fueron sometidos a hidrdlisis
basica en reflujo por 3 horas, seguida de acidificacién con una solucion de HCI (10%), lo que permitio
aislar los &cidos benzo[b]furan-2-carboxilicos 4a—d en buenos rendimientos (80-90%). Por ultimo, la
reaccion de amidacion directa de los &cidos carboxilicos 4a—d con aminas primarias alifaticas y
aromaticas 5a—e en tolueno como disolvente e isopropoxido de titanio (IVV) como catalizador bajo
irradiacion por microondas, condujo a la formacion de las benzo[b]furan-2-carboxamidas 6a—i en
buenos rendimientos (53-77%).

Los precursores y productos obtenidos se caracterizaron estructuralmente mediante espectroscopia FT-
IR, UV-Visy RMN, espectrometria de masas de alta resolucién y difraccion de rayos-X de monocristal.
En la actualidad, se estan realizando estudios in vitro e in silico para evaluar la potencial actividad
antiproliferativa de las benzo[b]furan-2-carboxamidas frente a las lineas celulares MCF-7 y MDA-MB-
231 asociadas al cancer de mama.
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Cs,C03, DMSO (i) HCI (10%)
1a-d 150 °C, 10 min, MwWI 3a-d (90-97%) da-d (80-90%)
3a (R'=R?=H, 95%) 4a(R'= RZ=H, 90%)
3b (R' = 5-Br, RZ = H, 90%) 4b (R'=5-Br, R?=H, 87%)
3¢ (R'=6-MeQ, R2=H, 97%) 4b (R'= 6-MeQ, R? = H, 90%)
3d (R' = 6-MeO, R? = Me, 96%) 4b (R'= 8-MeO, R? = Me, 80%)

Ti(O#Pr),, PhMe R*—NH
Irradiacion por 2

microondas Sa-e

6a (R'=R?=H, R® = Ph, 70%)
6b (R'= R?= H, R?* = 4-MeOPh, 65%)
Bc (R'=R?=H, R® = 3 4-diMeOPh, 68%) R?2

6d (R'= R?= H, R® =3 4,5triMeOPh, 53%) N NH—R?
Be (R'=R?=H, R® = 2-Etilhexilamina, 56%)  R'-- N
6f (R'=5-Br, R?= H, R®= Ph, 59%) F 0 o)

6g (R'= 6-MeQ, R2=H, R®= Ph, 75%)
6h (R"= 8-MeO, R?= Me, R®= Ph, 77%)
6i (R'=8-MeO, R? = Me, R® = 4-MeOPh, 75%)

Ba-i (53-77%)

Esquema 1. Sintesis asistida por microondas de benzo[b]furan-2-carboxamidas 6.
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Resumen

La presencia de sustancias nocivas en el suministro de agua potable representa una amenaza para la
salud publica y agrava la escasez de agua limpia y segura. Los materiales inorganicos porosos, como
las redes metal-organicas (MOF), han demostrado un gran potencial en la adsorcién de contaminantes.
Sin embargo, estos materiales presentan limitaciones como baja resistencia térmica y mecéanica, ademas
de perder eficiencia en el tratamiento del agua debido a su limitada estabilidad. Una estrategia para
superar estas dificultades es la funcionalizacion de la superficie de los MOF con materiales mas estables
y resistentes, como el biochar.

Este trabajo se enfoca en la busqueda de soluciones para la mitigacion de la contaminacién ambiental
generada por i) residuos organicos industriales de mayor impacto en la region y en el pais, ii) y agentes
microbianos presentes en aguas contaminadas, como Escherichia coli y Staphylococcus aureus. Para
lograrlo, se propuso la sintesis de materiales porosos a partir de biochar obtenido mediante el
tratamiento térmico de residuos agroindustriales provenientes de regiones de Antioquia, como la
cascarilla de arroz, la cascarilla de café y los tallos de flores de hortensias y su funcionalizacion con
redes metal-organicas, especificamente el Ni-MOF-74, con el propésito de aumentar su estabilidad
térmica y en solucion, maximizando asi su capacidad para adsorber contaminantes ambientales de alto
impacto.

Los materiales obtenidos fueron caracterizados mediante DRX, TGA, FT-IR, FRX y SEM. Los analisis
realizados mediante DRX y FT-IR corroboraron la naturaleza amorfa del biochar y la cristalinidad del
Ni-MOF-74. Estos picos también se detectaron en el hibrido, aunque reducidos debido a la presencia
del biochar similar a los sistemas GO@MOF lo gque sugiere una coexistencia de ambos materiales. Los
analisis de TGA mostraron que los biochar presentan alta estabilidad térmica que se transfiere al
material hibrido, lo que incrementa su resistencia frente al MOF puro. Los andlisis de FRX y EDX
corroboraron la existencia de diferentes elementos como Si, K y Ca segln la biomasa de origen. Las
micrografias SEM mostraron que el Ni-MOF-74 forma aglomerados esféricos con superficie rugosa,
mientras que los biochar presentan superficies irregulares y porosas, tipicas de materiales carbonosos
pirolizados. En el hibrido, se observé una morfologia compuesta que conserva caracteristicas de ambos
componentes. Los materiales sintetizados mostraron actividad antimicrobiana frente a cepas bacterianas
como Escherichia coli y Staphylococcus aureus.
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Biocatalizadores heterogéneos de la lipasa industrial de
Thermomyces lanuginosus inmovilizada en soportes glioxil-
agarosa bifuncional: caracterizacion y obtencion de biodiésel.
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Resumen

El creciente consumo energético y la dependencia de reservas de petroleo finitas han impulsado la
busqueda de alternativas renovables. Este es el caso del biodiésel, cuya produccion anual alcanza los
190 mil millones de litros. La produccion enzimatica de biodiésel representa una alternativa mas
sostenible frente a la de los catalizadores quimicos usados industrialmente. Sin embargo, su aplicacion
industrial se ve limitada por altos costos e inestabilidad. La inmovilizacion covalente en glioxil-agarosa
(Gx), aunque efectiva para mejorar estos aspectos, requiere pH alcalinos (>10) y residuos lisil
accesibles, un impedimento para la mayoria de las enzimas. Como solucion, para promover
inmovilizaciones en condiciones menos agresivas (pH<10) se propuso obtener Gx bifuncionales que
permitieran afiadir interacciones soporte-enzima adicionales a las covalentes: hidrofobicas usando
modificantes como hidrazida octanoica (Oct) o fenilacética (Phe), o idnicas, usando taurina (Tau) o
reactivo de Girard T (RGT). Estos modificantes se hicieron reaccionar con Gx mediante condensacion
asistida por microondas (3-6 min, pH 10,0) logrando grados de modificacion de Gx de 15 % (Oct), 75%
(Phe), 28% (RGT) y 13% (Tau). Los soportes bifuncionales obtenidos se evaluaron en la inmovilizacién
de la lipasa industrial de Thermomyces lanuginosus (TLL) entre pH 3,5-10,0 usando aditivos (CTAB,
SDS y NaCl), alcanzando porcentajes de 71% con Oct (pH 5,0, CTAB 0,005% p/v) y 78 % con RGT
(pH 7,0, SDS 0,1 %), frente a un 34 % en Gx a pH 10 (convencional). En cuanto a la produccion de
biodiésel, se realiz6 una optimizacion utilizando como factores: modificacion, pH (3,5-10,0), carga
enzimética (1-31 mg/g) y aditivo (Figura 1). EI mejor derivado hidrofébico (pH 5,0, Gx-Oct, CTAB,
10 mg/qg) produjo 77 % de biodiésel, mientras que su analogo iénico (pH 7,0, GXx-RGT, SDS, 31 mg/qg)
logré un 81%.

El modelo obtenido mostré que aun empleando 8 a 27 veces menos enzima (Figura 1), los
biocatalizadores inéditos compiten con el comercial Novozyme®435. En paralelo, con el objetivo de
optimizar el tiempo de operacion y reducir la generacion de residuos, se implement6 una estrategia de
inmovilizacion en una sola etapa (one-pot), integrando simultdneamente la modificacion del soporte y
la inmovilizacion de TLL. Asi fue posible inmovilizar méas enzima (94%) y alcanzar mayor produccion
de biodiésel (84%) ahorrando al menos 50% de tiempo frente al enfoque de dos pasos.
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Figura 1. Derivados A. i6nicos (RGT) y B. hidrofébicos (Oct) en la obtencion de biodiésel (como
ésteres alquilicos de acidos grasos) variando la cantidad de enzima ofrecida y el pH en 24 h.

Finalmente, los soportes Gx bifuncionales se usaron con proteinas de diferente naturaleza y origen como
las de extractos crudos de E. coli o de corazon porcino, logrando inmovilizar hasta un 76% (Gx solo el
26%). En conclusion, estos resultados sugieren que las estrategias basadas en Gx-bifuncional superan

el rango de aplicaciones biotecnoldgicas de la inmovilizacion covalente convencional en glioxil-
agarosa.

Referencias

e Cavalcante, F.T.T., Neto, F.S., Rafael de Aguiar Falcdo, I., et al, Opportunities for improving
biodiesel  production via lipase catalysis. Fuel, 2021, 288, 119577. DOI:
10.1016/j.fuel.2020.119577

e Godoy, C.A., Pardo-Tamayo J.S., Barbosa O., et al. Microbial Lipases and Their Potential in the
Production of Pharmaceutical Building Blocks. Int. J. Mol. Sci. 2022, 23(17), 9933;
DOI:10.3390/ijms23179933

[ ]

Khan, R. S., Rather A.H., Wani T.U., et al. Recent Trends Using Natural Polymeric Nanofibers as

Supports for Enzyme Immobilization and Catalysis. Biotechnol Bioeng. 2023, 120(1), 22-40. DOI:
10.1002/bit.28246

Autor de Presentacion

Ana Maria Ordofiez Bolafios es estudiante de Gltimo semestre de pregrado en Quimica en la Universidad
del Valle (Colombia). Su trabajo de investigacion se centra en el desarrollo de estrategias de
inmovilizacion enzimatica en una Unica etapa mediante la modificacion simultdnea de soportes de
glioxil-agarosa con agentes heterofuncionales, abarcando aplicaciones biotecnol6gicas como la
produccion de ésteres etilicos de acidos grasos (biocombustibles) y procesos de biorremediacion. Asi
mismo, ha extendido su metodologia a matrices proteicas complejas para evaluar la robustez de los
sistemas desarrollados. Particip6 como ponente en un evento nacional, el Primer Congreso Nacional

ACS Colombia y hace parte del capitulo estudiantil American Chemical Society (ACS) en la
Universidad del Valle.

Email: ordonez.ana@correounivalle.edu.co

183


https://doi.org/10.1016/j.fuel.2020.119577

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro
sostenible

S©OCCAT

Sodedad Colombana ce Cataisis

Estudio de catalizadores Ni®’MOF-derivados para la produccion
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Resumen

La necesidad apremiante de sustituir la sintesis fésil-dependiente ha erigido a los métodos piroliticos
como una solucion atractiva para la generacion de compuestos quimicos sustentables. Entre ellos, la co-
hidropirdlisis catalitica (CCo-HyPy) de biomasa y plasticos destaca por su eficacia en la produccién de
hidrocarburos aromaticos de alto valor (BTEX). No obstante, la efectividad de esta ruta bio-sintética
esta intrinsecamente supeditada a las caracteristicas —en especifico la naturaleza— del catalizador que
soporta la reaccion termoquimica. Esta investigacion examina el efecto de la temperatura de termélisis
y carga metalica (Ni°) en el marco metal-organico (MOF) MIL-53(Al) sobre la distribucion de volatiles
generados en la CCO-HyPy de celulosa/LDPE. El soporte pristino se impregné por humedad incipiente
con 5, 10 y 15 %m/m de niquel y posteriormente se sometié a un tratamiento térmico controlado
(termdlisis) a 650°C y 800°C (10°C/min) en un flujo continuo de N2 (100 mL/min) durante 2 horas. Los
ensayos de CCO-HyPy se realizaron a 600°C/100 psi H, en un sistema Py-GC/MS (CDS5200 -
Clarus689/SQ-8T). El lecho de reaccion se cargd con una relacién masica de (1)[celulosa -
LDPE]/(7)catalizador. El &rea pico relativa (RA) se empled para determinar la selectividad de los
compuestos.

Los registros (Figura 1) revelan que el soporte mantiene una selectividad practicamente invariante
(ARAgTEX = 0,05%) al elevar la temperatura de termdlisis; la incorporacion de Nisy casi duplica la
selectividad (= 45,0%) y la hace insensible a la temperatura (ARAgTex = 0,53%), mientras que con Nizgy
- Ni1sw la selectividad cae drasticamente a 650°C (= 20,3% - 22,5%) pero se recupera a 800°C (= 27,6%
- 30,7%), indicando que la temperatura sélo mejora el rendimiento monoaromatico cuando la carga
metalica supera el umbral dptimo de 5 %m/m. Este comportamiento puede explicarse considerando
que, a bajos contenidos de niquel (< 5 %m/m), el metal se reduce y dispersa eficazmente en la matriz
carbonacea (Mcar; €.g. NiO + NiAl;O4), generando centros hidrogenantes/deshidrogenantes sin
enmascarar la acidez del soporte. En cambio, con cargas superiores (> 5 %m/m) se favorece la
formacion de fases niquel de alta reducibilidad (e.g. NiO superficial) o la sinterizacion de Ni en la matriz
carbondcea durante la termdlisis. El exceso de Ni® incrementa drasticamente la capacidad de
hidrogenacién/hidrogendlisis del catalizador, desviando los intermedios insaturados (e.g. olefinas
ligeras C, — Cs) hacia hidrocarburos alifaticos saturados (Figura 1; linea verde), antes de que puedan
ciclar y aromatizarse. Al mismo tiempo, la cobertura metalica ocasiona un bloqueo parcial de los sitios
acidos de la Mcar —criticos para la formacion de monoaromaticos— de modo que la RAgrex Se ve
disminuida. La termdlisis a 800°C potencia la difusién iénica de Ni?* y grafitizacion de la Mcar
(Kukulka et al., 2025), creando mesoporos que re — exponen parte de los sitios acidos y facilitan la
accesibilidad del H,. Aunque persiste una elevada proporcion de NiAl,O4 no reducible, la fraccién de
NiO/Ni® bien dispersa aumenta, recuperandose parcialmente la aromatizacion (ARAgtex = 7,38% a
Nio% Y 8,24% a Niisy). Sin embargo, la relacion metal/acido continta siendo excesiva, lo que inhibe
selectividades mayores a las observadas con Nisg.
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Figura 1. Efecto de la temperatura de termdlisis y carga metalica nominal de Ni° sobre la
selectividad hacia BTEX. ARAgtex = RAT800 — RATS50.
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Resumen

Los 6xidos metalicos mixtos de tipo perovskita, como LaMnOs, han captado un gran interés en el campo
de la catalisis heterogénea. Su eficiencia se debe a una combinacion de propiedades que incluyen: una
alta estabilidad térmica, notable capacidad redox y excelente movilidad de oxigeno. Su estructura
cristalina presenta una notable versatilidad para ser modificada mediante dopaje y creacién de vacancias
a través de la no estequiometria, estrategias que pueden potenciar el catalizador sin comprometer su
estructura. De esta manera, los 6xidos tipo perovskita se han consolidado como materiales cataliticos
prometedores para la eliminacion de compuestos organicos volatiles (VOCSs), que son altamente dafiinos
para la salud humana y medioambiental, por lo que su control es fundamental. La metodologia méas
prometedora es la oxidacion catalitica que permite eliminar estos compuestos a temperaturas
relativamente bajas (entre 200 y 400 °C), haciendo el proceso mas sostenible y econémico.

Se sintetizaron catalizadores: LaxMnOs (LxM) mediante el método de autocombustién que permite
polvos finos, homogéneos, en una sola etapa y de alta pureza. Los s6lidos se caracterizaron mediante
TGA, DRX, TPR, TPD, ICP, XPS, DRIFT y se evalu0 la actividad catalitica con 1000 ppm de VOC.
Los resultados mostraron que el catalizador L0,9M present6 la menor temperatura de oxidacion de BTX
con un T90 (90% de conversion del VOC) entre 250-350°C, iniciando con el tolueno y terminando con
el benceno. Este solido posee la mayor relacion de Oadas/Olatt, 10 que sugiere la presencia de vacancias de
oxigeno que actian como sitios activos y mejoran la actividad. Por lo tanto, el catalizador esta
influenciado no solo por la movilidad de oxigeno, sino también por las deficiencias cationicas de La
(producto de la no estequiometria) que actlian como sitios activos para la adsorcion y posterior oxidacién
de VOC.

| Lag;MnO;
80 g

60+

CO2 (%)

40+ g
/

204 " Benceno
Tolueno
Xileno

'— = T T
150 200 250 300 350 400
Temperature (°C)

Figura 1. Evaluacion catalitica de la perovskita Lao.sMnOs para los B

Para elucidar el proceso de adsorcion y oxidacion de los VOC en los catalizadores sintetizados, se uso
la espectroscopia DRIFT para identificar especies intermedias y posibles rutas mecanicistas. Durante el
proceso de adsorcion de VOC en atmosfera inerte, se detecto la sefial de CO, que es evidencia de la
participacion de oxigenos superficiales adsorbidos. Ademas, se identificaron intermediarios estables
como benzoato y alcohol bencilico como productos de consumo y regeneracion de oxigeno,
respectivamente. Por otro lado, con el aumento de temperatura durante el proceso de oxidacion
disminuy¢ las sefiales de aromaticos y aument6 la de CO: indicando una conversion progresiva hasta su
maximo en 450 °C. De los solventes evaluados, el tolueno mostré mayor facilidad de oxidacion, seguido
por el xileno y finalmente el benceno, en concordancia con su reactividad, estructura y estabilidad de
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productos intermedios.

Los resultados confirman que la no estequiometria mejora la oxidacion generando vacancias activas; el
analisis DRIFT evidencio la participacion de oxigenos superficiales y la formacién de intermediarios
clave, validando su rol en el mecanismo catalitico.
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Figura 2. Espectros DRIFT de adsorcién de L0.9M para (a) Benceno (b) Tolueno (c) Xileno.
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Resumen

La Biomasa de cultivos agricolas como el cacao, se acumula cerca de estos generando problema de
plagas y alterando el ciclo de nutrientes del suelo y la actividad microbiana natural del entorno. Por
ello, es necesario investigar procesos de aprovechamiento de esta biomasa. Una de estas alternativas de
valorizacién son los procesos de biorrefineria centrados en la descomposicién de la lignina y su
conversién a biocombustibles y quimicos de alto valor agregado.

Este trabajo propone un proceso de biorrefineria usando la biomasa del cacao, a presion autégena
catalizado con Ni/yAl,Os obtenido por el método del poliol usando como sal precursora de niquel,
nitrato de niquel y como agente reductor el propilenglicol (PG). Se optimizaron las condiciones de
reaccion a través de un disefio experimental, un disefio factorial completo, 23, variando los siguientes
factores: Temperatura (160°C y 220°C), Tiempo (120 min y 180 min) y porcentaje de 2-propanol (60
% y 80 %). La variables a optimizar fue el contenido de guayacol en el aceite de lignina (Tabla 1). El
catalizador fue caracterizado usando un sortometro NOVA 2200e y se aplicd el modelo BET para
determinar el &rea superficial especifica. En la Figura 1 se presenta la isoterma obtenida que
corresponde a un sélido mesoporoso, clasificado como tipo IV segun la IUPAC, con un bucle de
histéresis tipo H3. Esto indica la presencia de poros en forma de hendidura o agregados de particulas
laminares. El bajo volumen adsorbido se traduce en una baja area superficial especifica, determinada
en 2,014 m#/g.
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Figura 1: Isoterma de adsorcion-desorcion de nitrogeno a 77 K del catalizador Ni/yAl,Os.

Observamos en la tabla 1 que la mayor concentracion de Guayacol se obtuvo en los maximos de cada

factor. Sin embargo, al hacer el andlisis a través de Daniel Plot se encontrd que el Unico factor
significativo resultd ser la temperatura.
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Factores

Guayacol

Ensayo

Temperatura (°C) Tiempo min) Propanol (%)

(ppm)

+

O~NOUOR W NP
+ 1 4+ 0 4+
+ 4+ 4+ +

19,5
157
46

146
22
191
50
232
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Resumen

La contaminacion producida por los productos farmacéuticos como el ibuprofeno (IBU) y la
amoxicilina en las aguas superficiales y subterraneas ha sido reconocida por muchos paises como un
problema ambiental. Este tipo de farmacos son resistentes a la degradacién, muy persistentes en medio
acuoso, y potencialmente capaces de producir efectos adversos en los organismos acuéticos, y en la
salud humana debido al aumento de su concentracién y su bioacumulacién en fuentes hidricas de
captacion, que después de un ciclo terminan siendo usadas para consumo agricola, agropecuario y
naturalmente por el ser humano. En esta investigacion se evalu6 el uso de estructuras metal-organicas
(MOF) de circonio de la familia de los UiO para la remocion de IBU en agua. Se sintetizaron los MOF
UiO-66, UiO-66-NH2 y el UiO-67, empleando dos metodologias de sintesis (solvotérmico e
hidrotérmico). Adicionalmente, se vario la composicion del ligante original adicionando &cido bifenil-
dicarboxilico (BPDC) en iguales proporciones para la obtencion de los s6lidos UiO-66-BPDC y el UiO-
66-NH2-BPDC.
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Figura 1. Caracterizacion por DRX e IR para los MOF sintetizados UiO-66-BPDC y UiO-66-NH2-
BPDC empleando los métodos de sintesis solvotérmico e hidrotérmico.
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Los solidos fueron caracterizados empleando DRX, espectroscopia IR y UV-Vis en estado solido,
confirmando la formacion de las estructuras metal-orgénicas y su respectiva cristalinidad (Figura 1).
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Figura 2. Anélisis de la variacion de la concentracion y la cantidad absorbida de IBP por g de
adsorbente en funcién del tiempo (ge) para cada uno de los sélidos preparados (S: solvotérmico e H:

hidrotérmico).

La cuantificacion de IBP en el proceso de adsorcion se realiz6 por espectroscopia UV-Vis a partir de
una curva de calibracion previamente elaborada empleando la longitud de onda de absorcién méaxima a
222 nm. De acuerdo con el % de remocién por adsorcion obtenido, los MOF sintetizados
hidrotermalmente exhiben una mayor eficiencia de remocidn en comparacion con los MOF sintetizados
solvotermalmente. La modificacion en el ligante del MOF UiO-66-NH2 con BPDC, exhibidé una
remocion del 99,2% seguido por el MOF UiO-66 con 90,4%, ambos sélidos con sintesis hidrotermal.
Por otro lado, el MOF UiO-66-NH2 de sintesis solvotermal mostré un porcentaje de remocion del
90,1%. A partir de la cantidad de IBP adsorbida por gramo de material adsorbente denominada ge (mg
g?!) se determind en condiciones de equilibrio la cantidad maxima de contaminante adsorbido por gramo
de adsorbente, denominada "capacidad de adsorcién maxima (qm)”. Estos resultados ponen de relieve
el potencial de los MOFs para hacer frente a la contaminacion farmacéutica y sugieren nuevas
investigaciones, en particular en la optimizacion de la sintesis de nuevas estructuras MOF para
aplicaciones ambientales.
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Resumen

La tierra diatomacea (TD) o kieselguhr, también conocida como diatomita, es una roca sedimentaria de
origen biogénico que consiste principalmente en silice hidratada amorfa (SiO2.nH,0), semejante en
composicion al 6palo A. Su empleo en una variedad de aplicaciones como adsorbente en la purificacion
de agua potable, en la eliminacién de iones metalicos y contaminantes organicos en medios acuosos,
como soporte catalitico en reacciones de transesterificacion de aceites y fotocatélisis, entre otras,
requiere la limpieza de su estructura silicea, ya que las impurezas pueden bloquear sus poros y disminuir
su potencial.

En esta investigacion una muestra representativa de tierra diatomacea procedente del municipio de
Chivata (Boyaca-Colombia), se traté con disoluciones de &cido oxalico (C2H204) y se evalud el efecto
de la concentracion inicial (0,1, 0,5y 1,0 M), la relacion masa de TD/volumen de disolucion (1:10 y
1:20 g/mL) y el tiempo de lixiviacién (2, 4, 6, 8, 10 y 12 h) sobre las propiedades de textura.

Tabla 1. Resultados de las propiedades de textura del tratamiento con C,H,0. 1,0 M y relacion 1:20.

Tiempo del Area especifica Areaexterna  Area microporos
tratamiento SeeT Sext Smic
(h) (m?/g) (m?g) (m?/g)
2 77,8 72,8 50
4 97,3 95,3 2,0
6 118,2 115,2 3,0
8 126,5 123,7 2,8
10 133,1 128,9 4,2
12 94,8 92,2 2,6

El &rea especifica se calculd aplicando el método de Brunauer, Emmett y Teller (BET) con los datos de
adsorcidn en el rango de presiones relativas entre 0,05 y 0,30; el area externa y el &rea de microporos
se calcularon por el método t-plot. La Tabla 1 muestra las propiedades de textura obtenidas mediante
estas metodologias y que corresponden a las condiciones evaluadas con los mejores resultados:
concentracion inicial de C;H,04 1,0 M y relacién 1:20, de donde se infiere que la mayor adsorcion de
N ocurre en la parte mesoporosa de los sélidos siendo el area externa la que principalmente contribuye
al area total (Sger). Se sugiere que el desarrollo de porosidad desde 45,2 m?/g hasta 133,1 m?g, que
corresponden a la tierra diatomécea cruda y tratada durante 10 h, respectivamente, se debe
principalmente a la reaccién del acido oxalico con la materia organica, carbonatos, 6xido de hierro,
Oxidos de metales alcalinos y alcalinotérreos, entre otros, considerados contaminantes.

La Figura 1a muestra que la isoterma de adsorcion-desorcion de N2 a 77 K de la tierra diatoméacea cruda
es de tipo IV con anillos de histéresis H3, segun la clasificacion de la IUPAC, caracteristica de los
materiales mesoporosos. Este tipo de porosidad persiste en todos los tratamientos (Figura 1b).
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Figura 1. Isotermas de adsorcién-desorcion de N, a 77 K de la tierra diatoméacea cruda (a) y tratada
con CoH204 1,0 M, relacion 1:20 (b).

Los resultados de los difractogramas muestran que no ocurren cambios significativos en las sefiales
correspondientes al 6palo A, el cuarzo y las arcillas después del tratamiento con &cido oxalico, y se
confirma por la permanencia de sus bandas caracteristicas en el IRTF (espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier).
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Resumen

Millones de toneladas de céscaras de naranja son generadas alrededor del mundo; segin la FAO en
2019 se produjo 149 millones de toneladas de citricos, de los cuales aproximadamente el 60%
corresponde a residuos como la cascara de la cual se obtiene aceite esencial compuesto principalmente
por el limoneno que al oxidarse produce dihidrocarvona, con aplicaciones en fragancias y perfumes y
con actividad inhibitoria al crecimiento fangico y bacteriano. En este trabajo, se obtuvo carbon activado
de las céscaras de naranja obtenidas de cultivos en Antioguia, el material se utiliz6 como soporte de
hierro para oxidar el limoneno. El carbon activado se preparo6 por activacion quimica con ZnCl. y KOH
variando la relacion biomasa:agente activante (1:0.5, 1:2); los sélidos C-ZnClz(0.5), C-ZnCl(2), C-
KOH(0.5), C-KOH(2), se trataron con solucién acuosa de Fe(NO3)3*9H,0 con 10 mL de H2SO4 (2 M),
obteniéndose FeC-ZnCl2(0.5), FeC-ZnClx(2), FeC-KOH(0.5) e FeC- KOH(2). Los materiales se
caracterizaron mediante BET de un punto, FTIR y TPD-NHs. El analisis BET (Tabla 1) muestra que al
aumentar el contenido de agente activante aumenta el area superficial, con ZnCl; se obtiene una mayor
area que con KOH y la adicion del Fe mejoro el area superficial, lo cual esta de acuerdo con Wei et al.
Los andlisis FTIR mostraron la presencia de bandas a 3322 cm™y 1100 cm™ relacionadas con la
vibracién de estiramiento de hidroxilos en grupos fendlicos y en carbonos alifaticos; las bandas en el
rango de 1645-1734 cm™ estan relacionadas con la vibracion de estiramiento de C-O de grupos
carbonilo y grupos carboxilo. Los analisis TPD-NH3; muestra que la acidez es mayor al adicionar hierro,
excepto para los materiales preparados con mayor contenido de agente activante, lo cual puede estar
relacionado con la reduccion en la intensidad de bandas asociadas a grupos carboxilicos después de la
impregnacion con hierro.

Tabla 1. Caracteristicas superficiales de los materiales preparados.
TPD-NH3 (umol/g)*

Material Area BET (m#qg) Acidez baja Acidez Media Acidez total
(150-300 °C) (300-450 °C)

C-KOH(0.5) 437 47 16 64
FeC-KOH(0.5) 443 99 24 123
C-KOH(2) 533 210 162 372
FeC-KOH(2) 715 129 2 131
C-ZnCl2(0.5) 630 24 0 24
FeC-ZnCl>(0.5) 695 86 19 106
C-ZnCl(2) 896 597 43 640
FeC-ZnCl(2) 1063 77 25 102

*Sitios de acidez baja: 150-300 °C; sitios de acidez media: 300-450; sitios de acidez fuerte 450-650 °C.

La Figura 1 muestra que el aumento de conversién de limoneno siguié una tendencia similar a la
observada con el &rea superficial al variar el agente activante utilizado en la preparacion de los
catalizadores, obteniéndose la mayor conversion (66%) con el catalizador FeC-Zn(2). De los productos
identificados, el que se obtuvo con mayor selectividad fue la dihidrocarvona, la cual se promueve por
la presencia de sitios &cidos Lewis como el zinc y el hierro y sitios acidos Brgnsted proporcionados por
el H,SO.. La presencia de Fe en los sélidos y los carbones preparados con ZnCl; presentaron la mayor
formacidn de dihidrocarvona; la mayor selectividad (68%) se obtuvo con el catalizador FeC-ZnCl(0.5).
Este estudio muestra como puede modificarse el area superficial, la acidez y actividad en la oxidacion
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de limoneno, de los carbones activados, variando el tipo y cantidad de agente activante.
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Figura 1. Evaluacion de la actividad catalitica de los materiales sintetizados. S: selectividad, P-Cy/L.:
p-cimeno, DHC/L.: dihidrocarvona, 12Epox/L: 1,2 ep6xido de limoneno, PA/L.: alcohol perilico,
12Epoxdiol/L: 1,2 epdxilimoneno diol. Condiciones de reaccion: relacién molar limoneno: TBHP
=1:2, 20 mg de catalizador, 0.28 mmol de limoneno, 0,5 mmol de TBHP, 20 pL/mL de estandar

interno (decano), 1 mL de metanol, 24 h, 70 °C, 750 rpm.
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Resumen

La produccion de benzaldehido, una molécula de gran interés industrial, mediante la oxidacién de
alcohol bencilico enfrenta diversos desafios, como una baja economia atémica, condiciones de reaccion
severas y desactivacion de los catalizadores. Para superar estas limitaciones, se sintetizaron
catalizadores basados en rutenio, soportados en éxidos mixtos del tipo Ru/MgAIl mediante una técnica
sol-gel utilizando Agar como agente polimerizante y se compararon con la sintesis tradicional de
coprecipitacion, en la oxidacion selectiva de alcohol bencilico a benzaldehido. La reaccion se llevé a
cabo en condiciones suaves, a 368 K y presion atmosférica, evitando el uso de oxigeno, comiunmente
empleado como agente oxidante y de solventes organicos, utilizando agua como medio de reaccién. Los
catalizadores sintetizados por Agar lograron una conversion y selectividad de ~100% luego de 8
minutos, en comparacion a los de coprecipitacion que alcanzaron un 25% menos de conversion, bajo
las mismas condiciones (Figura 1).
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Figura 1. Actividad oxidante de los catalizadores con contenido nominal de rutenio del 5y 2,5% para
los métodos de Agar (A_5y A 2,5 respectivamente) y coprecipitacion (CP_5y CP_2,5
respectivamente). Condiciones de reaccion: 368 K, 1,5 mmol de K»S,0s, 1 mmol de alcohol bencilico,
50 mg de catalizador en 10 mL de agua. La selectividad es del 100% hacia benzaldehido para todos

los casos.

Para determinar la razén de este cambio se utilizaron técnicas de caracterizacion desde la superficie
hasta el bulk, i.e. Sortometria, espectroscopia Raman, microscopias SEM y TEM, XRD, TGA 'y TPR-
H.. La informacidn obtenida permitié demostrar que la sintesis con Agar promueve una mayor inclusion
del rutenio en la superficie del soporte, con menor proporcion entre las fases RuO./MgO-Al,Os en
comparacion a los catalizadores sintetizados mediante coprecipitacion (Figura 2). Esta diferencia se
atribuye a la polimerizacién de la agarosa que facilita la movilidad de los iones, dispersando y
distribuyendo el rutenio de forma més efectiva, lo que genera ambientes electronicos diferentes a los
obtenidos por la coprecipitacion y que favorecen la cinética de la oxidacion.
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Figura 2. Difractogramas de los catalizadores con contenido nominal de rutenio del 5y 2,5% para los
métodos de Agar (A_5y A_2,5 respectivamente) y coprecipitacion (CP_5y CP_2,5 respectivamente).

Estos resultados demuestran la capacidad de la sintesis con Agar para la obtencién de superficies
mesoporosas y amorfas que favorecen la formacion selectiva de fases metalicas, sirviendo como sitios
activos en oxidaciones de alcoholes y abriendo paso a un disefio racional de catalizadores para
reacciones sensibles a la forma y textura de la superficie.
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Resumen

En este trabajo se estudia la valorizacion de un caolin colombiano para el desarrollo de s6lidos con
propiedades acidas que seran usados en una estrategia bifuncional en la Sintesis Fischer Tropsch. A
partir de un caolin nacional (CR) se procedié mediante una de extraccion acida y utilizando silicato de
sodio y aluminato de sodio como precursores a preparar materiales tipo pseudobohemita (SiCR) de
acuerdo con el procedimiento descrito por Yuan et al. Posteriormente, el catalizador bifuncional FTS
fue preparado por mezcla fisica con oxalato de hierro y el material Si-CR. Los catalizadores
bifuncionales fueron nombrados como xFeSiCR donde x indica la relacién masica entre el solido acido
y el oxalato de hierro. Los materiales fueron caracterizados por Fluorescencia de Rayos X (XRF), area
especifica BET (Aser), desorcion a temperatura programada de amoniaco (TPD-NHs) y analisis
termogravimétrico (TGA). Las pruebas de actividad catalitica para la Sintesis Fischer Tropsch fueron
Ilevadas a cabo en un reactor de lecho fijo isotérmico, a 280°C y 20 bar en presencia de gas de sintesis
(H2/CO/N2=45/45/10), a diferentes velocidades espaciales horarias (GHSV: 9500 a 25000 gre-h-mol
CO™1). En la caracterizacion de los materiales se observé que la composicion quimica del material SiCR
no cambio significativamente con respecto al caolin de partida, no obstante, las propiedades texturales
mejoraron significativamente al observarse isotermas de adsorcion-desorcién de nitrégeno con forma
bimodal tipo | y IV, con un lazo de histéresis tipo H3 y distribucion de poro mas estrecha que abarca
desde los microporos hasta los mesoporos pequefios (3-10 nm). Ademas, los materiales sintetizados
presentaron un aumento significativo en el area especifica (Ager) Y volumen de poro que podria estar
asociado al rearreglo parcial de la estructura laminar y a la generacién de una galeria de poros. Los
resultados de desorcion de NH3 indicaron un aumento en la cantidad de sitios acidos débiles y medios,
en tanto que los analisis de estabilidad térmica para los s6lidos sintetizados revelaron tres pérdidas de
peso una entre 20°C y 180°C que corresponde a la remocion de humedad, una segunda pérdida de peso
entre 300°C y 600°C que se asocia a agua coordinada y una Ultima pérdida de peso a temperaturas
mayores a 650°C que corresponde a la deshidroxilacion. Los resultados de actividad catalitica en
funcion de la velocidad espacial (Figura 1a) mostraron que a pesar de la diferencia en la proporcion de
fase activa FTS y material acido no se observaron diferencias significativas en la frecuencia de reaccion,
esto debido a que la cantidad total de sitios metalicos de Fe (funcién FTS) fue la misma en ambos casos.
No obstante, como era de esperarse, si se observaron cambios en las selectividades gracias a las
reacciones secundarias que son introducidas por el componente &cido (SiCR) que se encuentra en
diferentes proporciones (Figura 1b). A bajas velocidades espaciales (bajas conversiones) el catalizador
con una mayor proporcion del componente &acido (5FeSiCR) presenta mayor selectividad hacia
compuestos livianos C,-C4 a expensas de una disminucion en la cantidad de compuestos Cs., esto tiene
lugar gracias a las reacciones secundarias, como, por ejemplo, las rupturas de enlaces C-C que aportan
los sitios acidos del material SiCR. En conclusion, estos resultados indican que el material acido
sintetizado posee propiedades texturales y acidez superficial adecuadas para proveer una segunda
funcion catalitica durante la Sintesis Fischer—Tropsch.
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Figura 1. Velocidad de formacidn de hidrocarburos (a) y distribucion de productos (b) en la Sintesis
Fischer Tropsch para los catalizadores 1FeSiCR (simbolos abiertos) y 5FeCR (simbolos cerrados).
T=280 °C, P=20 bar, Ho/CO/N»=45/45/10 % vol.
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Resumen

Entre los materiales cerdamicos naturales, la tierra diatomacea tiene un especial interés debido a su baja
toxicidad, alta porosidad y permeabilidad, con buena estabilidad mecanica y quimica, que le han
permitido emplearse como adsorbente y lecho filtrante, entre otras aplicaciones. En esta investigacion
se evalué el efecto de la temperatura de calcinacion entre 200 y 1000 °C, durante 6 h en atmésfera de
aire, sobre las fases cristalinas, la morfologia, la textura y las propiedades adsorbentes, en la remocién
del colorante azul de metileno (AM), de una muestra representativa de silice biogénica procedente del
municipio de Chivata (Boyacd) en Colombia. Los resultados de las isotermas de adsorcion-desorcion
de N2 a 77 K corresponden al tipo IV, tipicas de los materiales mesoporosos, con desarrollo del area
especifica. El andlisis por difraccion de rayos X indica que se trata de una silice amorfa con presencia
de fases cristalinas como cuarzo, caolinita y moscovita. Las reflexiones del cuarzo se mantienen durante
la calcinacion, mientras que las reflexiones de las arcillas desaparecen. Las micrografias muestran la
predominancia de frastulas cilindricas porosas que se conservan incluso después de la calcinacion
(Figura 1).

Figura 1. Micrografias de la tierra diatomacea calcinada a 400 °C (a) y 800 °C (b).

La capacidad maxima de adsorcion del colorante AM fue de 58,5; 51,5 y 6,81 mg/g para la tierra
diatoméacea cruda, y calcinada a 500 y 1000 °C, respectivamente; con un ajuste satisfactorio de los datos
experimentales al modelo de isoterma de Langmuir. EI modelo del tiempo de servicio de la altura del
lecho (BDST, de sus iniciales en inglés) aplicado al estudio en columna, se ajusta satisfactoriamente a
todas las alturas de lecho en la columna (Figura 2). En conclusidn, la persistencia de la mesoporosidad
y la conservacion de las frastulas, ponen de manifiesto la alta estabilidad térmica de la tierra diatomécea,
pero la calcinacion hace que disminuya su capacidad adsorbente en la remocidn del colorante azul de
metileno en solucion acuosa.
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Figura 2. Datos experimentales ajustados al modelo BDST: a) tierra diatomacea cruda y b) tierra

diatomacea calcinada a 500 °C.
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Resumen

La extraccion de hidroxiapatita (HA) mediante tratamiento alcalino y calcinacion es una metodologia
consolidada para escamas de tilapia (Oreochromis niloticus), segln se evidencia en la literatura donde
se emplea hidréxido de sodio y procesos fisicoquimicos para obtener fases cristalinas puras. En este
estudio se implementd por primera vez un protocolo similar en escamas de bocachico (Prochilodus
magdalenae), comparando su rendimiento morfoestructural con el de la tilapia (T) en muestras con y
sin tratamiento quimico o calcinacion previa. Las caracterizaciones fueron realizadas utilizando FTIR,
TGA, SEM, DRX y FRX. Los resultados demostraron que el bocachico constituye una fuente
importante de HA. En la figura 1A se muestran los DRX de los diferentes s6lidos obtenidos. Los analisis
revelaron que los materiales de partida son amorfos, pero los diferentes tratamientos quimicos o
calcinacion conducen a definir la estructura cristalina de HA, especialmente los materiales obtenidos a
partir de las escamas de bocachico (B), teniendo en cuenta la coincidencia total entre los picos
experimentales y el patron cristalogréfico estandar (JCPDS 09-0432). En la figura 1B se presentan las
bandas caracteristicas identificadas por FTIR, la HA obtenida presenta una estructura quimica rica en
fosfatos (PO4*"), hidroxilos (OH") y carbonatos (COs?*"). Identificacion de las muestras de bocachico:
BTS (sin tratamiento quimico y sin calcinacién), BTSC (sin tratamiento quimico y calcinado), BT (con
tratamiento quimico y sin calcinacién), y BTC (con tratamiento quimico y calcinado). Identificacion de
las muestras de tilapia: TST (sin tratamiento quimico y sin calcinacién), TSTC (sin tratamiento quimico
y calcinado), TT (con tratamiento quimico y sin calcinacién), y TTC (con tratamiento quimico y
calcinado). Las diferencias morfolégicas son marcadas entre el material de partida y los s6lidos después
del tratamiento quimico y calcinacién (figuras 1C-F). En los materiales de partida no hay cambios
apreciables entre las muestras provenientes de las escamas de e bocachico y tilapia, en ambos casos la
morfologia de material es fibroso (figuras 1D y 1E), sin embargo, después de los tiramientos el sélido
TTC se observa mas rugoso que el solido BTC (figuras 1D y 1F).

Una vez sintetizados y caracterizados los polvos de HA fueron modificados con nanoparticulas de hierro
cero-valente (Fe®), las cuales fueron preparadas mediante el método de reduccidon asistido por
ultrasonido empleando cloruro de hierro hexahidratado como sal precursora y borohidruro de sodio
como agente reductor. Materiales que fueron evaluados en la degradacion de verde malaquita.
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Figura 1. (A) DRX de la HA extraida de escamas de bocachico y tilapia. (B) Espectros FTIR de la
HA extraida de escamas de bocachico y tilapia. Micrografias SEM para (C) BTS, (D) BTC, (E) TSTy
(F) TTC.

Este trabajo presenta un método innovador para valorizar las escamas del bocachico, convirtiéndolas
en un catalizador (HA modificada con nanoparticulas Fe®). Este material se emplea eficazmente en la
degradacion de contaminantes en agua, debido a la sinergia entre la capacidad de adsorcion de la HA 'y
el poder reductor del Fe°. Asi, esta estrategia constituye una alternativa sostenible y eficiente para la

remediacion de aguas.
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Resumen

Las tecnologias integradas de captura y utilizacion de carbono (ICCU, por sus siglas en inglés) han
surgido como una solucién prometedora para combatir el calentamiento global. Las tecnologias ICCU
se enfocan en la conversion in situ del CO, capturado en productos quimicos de alto valor, ofreciendo
un doble beneficio: mitigacidon de carbono y generacién de recursos. En el nlcleo de este enfoque se
encuentran los materiales de funcion dual (DFM, por sus siglas en inglés), los cuales integran la
adsorcion de CO2 (captura) y la metanacion con hidrogeno verde (utilizacion) dentro de un solo sistema,
con el fin de producir gas natural renovable (RNG, por sus siglas en inglés). Alcanzar la escalabilidad
industrial de esta tecnologia depende en gran medida de la simulacién numérica y la modelacion
mediante dinamica de fluidos computacional (CFD, por sus siglas en inglés), herramientas que reducen
significativamente tanto los costos de investigacion como el tiempo de desarrollo. Este estudio emplea
CFD para simular el comportamiento dinamico de los procesos de adsorcion de CO; y metanacién.

Las simulaciones CFD se realizaron utilizando el software COMSOL Multiphysics v5.6. Se modelaron
e integraron los fendmenos de transferencia de cantidad de movimiento, masa y calor mediante distintos
maodulos fisicos. Se implement6 un modelo lineal para representar la pérdida de masa durante el proceso
de adsorcién. EI comportamiento dindmico experimental se evalué con un reactor dual a escala de
laboratorio. Los datos de equilibrio se obtuvieron con el equipo Micromeritics ASAP 2020+. Los
modelos matematicos implementados para simular los DFM fueron validados mediante la comparacion
con los datos experimentales.

El modelo matematico para la adsorcion de CO, en un lecho empacado con DFM fue validado
exitosamente, mostrando predicciones confiables del tiempo de rompimiento y el comportamiento
dinamico general del proceso de captura (Figura 1, A). Se integré un modelo de cinético de reaccion
preliminar con el modelo de adsorcidn dentro del mismo entorno de simulacién, afinando las ecuaciones
de transporte y permitiendo simular de manera conjunta la captura y conversiéon con DFM. Los
resultados del modelo de reaccion acoplado también demuestran predicciones confiables del
comportamiento dindmico de la salida de hidrégeno (Figura 1, B, linea verde) y metano (Figura 1, B,
linea azul). Al comparar las cantidades totales producidas de metano (Tabla 1), se observa que el modelo
tiene una sobreestimacion del 24%, equivalente a 0,056 mmol. Esta simulacién pionera proporciona
informacidn clave para optimizar los procesos ICCU vy orientar el disefio de un prototipo a escala para
la conversion de H, verde y CO, en RNG.
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Tabla 1. Cantidades totales producidas, comparacion entre experimental y simulacion.

. ) Error Error
Experimental Simulado Absoluto Relativo
0,230 (mmol) 0,286 (mmol) 0,056 (mol) 24 (%)
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Resumen

Los puntos cuanticos de carbono (CQDs) son nanoparticulas con tamafios menores a 10 nm, capaces de
emitir fluorescencia bajo luz ultravioleta cuando estan en solucion (Figura 1). Se caracterizan por ser
abundantes, biocompatibles, de bajo costo, con gran area superficial y rapida transferencia de
electrones, lo que los hace atractivos en electrocatélisis. Los electrocatalizadores, comunmente
elaborados con metales nobles como platino (Pt), paladio (Pd) y oro (Au), pueden resultar muy costosos
y poco accesibles. Para reducir estos costos sin perder actividad, rendimiento ni estabilidad, los CQDs
pueden emplearse como soportes, mejorando la conductividad del sustrato y aumentando el area
superficial de depdsito del catalizador. En mi estudio propongo evaluar dicho catalizador en la
oxidacion completa de p-benzoquinona como molécula modelo, con el objetivo de proyectar su
aplicacion en la eliminacion de contaminantes recalcitrantes presentes en aguas.

Figura 1. Fluorescencia de los CQDs del bagazo de cafia de azucar.

Los métodos de obtencion de CQDs se clasifican en dos grandes grupos: Top Down (de arriba hacia
abajo) y Bottom Up (de abajo hacia arriba). En el primero, las materias primas suelen ser fibras de
carbono, carb6n activado, entre otros; mientras que en el segundo se utilizan compuestos como acido
citrico, glucosa o urea. En este trabajo se propone el uso del bagazo de cafia de azlcar (Saccharum
officinarum), un residuo derivado de la produccion de panela (azlcar no centrifugada), para la obtencion
de CQDs, debido a que esta biomasa contiene estructuras ricas en carbono, como lignina (5,70 %),
celulosa (29,80 %) y hemicelulosa (20,61 %). Con esta propuesta se busca dar un uso alternativo a dicho
residuo y generar un valor agregado para las industrias relacionadas con el aprovechamiento de la cafia
de azUcar.

Para sintetizar los CQDs, la muestra vegetal se lavo con abundante agua desionizada tipo 1, se sec6 a
80 °C durante 24 horas y se redujo su tamafio de particula hasta un diametro de 0,2 mm. La pirdlisis se
realiz6 segun lo mostrado en la Figura 2, obteniéndose biocarbon, al cual se le aplicd un proceso de
exfoliacion ultrasonica para obtener los CQDs, como se ilustra en la Figura 3. Es importante mencionar
que la metodologia empleada es una combinacién de Bottom Up y Top Down, debido a que la pirdlisis
se clasifica como una técnica Bottom Up, y el tratamiento ultrasénico como Top Down.
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Resumen

Este estudio se desarroll6 catalizadores basados en zeolita Y de tamafio nanométrico (nanoZY)
modificados con metales de transicion (Ni, Mo) y tierras raras (La, Ce), para la transformacién de
guaiacol y bioaceite altamente oxigenado en bicombustibles con propiedades similares a la de los
combustibles fosiles, mediante la hidrodesoxigenacion catalitica (HDO).

La nanozeolita Y (tamafio particula <100 nm) se sintetiz6 siguiendo el método descrito por Mendoza et
al., seguido de un intercambio iénico con soluciones de 0,25 M de La(NOs3)3-6H.0 y Ce(NO3)3-6H:0.
Los soportes modificados (xZY x=La,Ce) se peletizaron con y-alimina (60:40 p/p) e impregnaron
secuencialmente con MoOs (15%) y NiO (3%) mediante impregnacion humeda incipiente.

Los catalizadores obtenidos se caracterizaron mediante DRX, FRX, SEM, NH3-TPD y adsorcién de Na.
La caracterizacion por DRX confirmd la estructura cristalina de la nanoZY con un tamafio de cristalito
de 24,6 £ 1,2 nmy cristalinidad de 89%. Los resultados de FRX corroboraron una relacion Si/Al de 2,3
para la nanoZY. Por otro lado, los catalizadores mostraron una combinacion de isotermas tipo 1y 1V,
tipicas de materiales microporosos como las zeolitas y mesoporosos como y-alumina, respectivamente.
Segun los resultados de NHs-TPD, los soportes HY y xZY (x=La,Ce) presentaron dos picos de
desorcion, correspondientes a los sitios de acidez débil y fuerte.

La actividad catalitica de los materiales se evalud en un microrreactor (PID Eng&Tech) de lecho fijo.
Inicialmente, se realizd con el guaiacol como molécula modelo y posteriormente con el bioaceite
obtenido. La velocidad espacial fue de 1.0 h y una presion de 4 MPa en presencia de Ho/N; (Flujo: 100
mL/min), a temperaturas entre 150-250°C. Los productos liquidos resultantes se analizaron mediante
cromatografia de gases (GC). La incorporacion de metales como el La y Ce foment6 la absorcion de
compuestos oxigenados y favorecié la eliminacion de oxigeno presente en el bioaceite, mientras que el
Ni y Mo generaron sitios activos capaces de disociar el hidrdgeno molecular, activarlo y transferirlo
para que participe en reacciones de saturacion o rotura de enlaces C-O.
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Resumen

La industria cacaotera en Colombia ha mostrado una expansién sostenida, acompafiada de un aumento
en la generacion de residuos agroindustriales, dado que solo el 10 % del fruto de Theobroma cacao se
emplea en la elaboracion de chocolate. En este contexto, las céscaras (cacotas), subproductos
lignocelulésicos, representan una fuente potencial para obtener materiales carbonosos cataliticos. En
este estudio se empled biomasa residual de cacao del Bajo Cauca antioquefio, con un contenido de
lignina del 41,91 %, adecuado para procesos de carbonizacion. Se propuso una metodologia alternativa
para sintetizar materiales carbonosos dopados con nitrégeno, usando orina sintética como fuente de
dopante. La biomasa seca y molida fue mezclada con orina sintética en proporcién cacao:urea de 2:1y
sometida a pirolisis a 800 °C. Los materiales obtenidos se evaluaron como carbocatalizadores para
activar peroximonosulfato y degradar acetaminofén (ACE), logrando una remocion del 73 % del
contaminante en 15 minutos y una sinergia catalitica superior a 4 en los primeros 5 minutos (figura 1).

1,2

0,2 -=-NDC -=-PMS -=-NDS+PMS

1] 5 10 15 20
Tiempo (min)

Figura 1. Degradacion de acetaminofén a través de adsorcion (NDC), oxidacion directa (PMS) y
carbocatalisis (NDS+PMS).

Para dilucidar la ruta de degradacion involucrada, se realizaron ensayos adicionales con metanol
(MeOH) como scavenger de radicales. Los resultados, presentados en la Figura 2, muestran que no se
observa una inhibicion significativa en la remocion de ACE al comparar el sistema catalitico con y sin
MeOH, tanto a los 10 como a los 15 minutos de reaccion, evidenciando que el proceso de degradacion
no estd dominado por radicales libres, y que posiblemente se encuentre involucrado un mecanismo no
radicalario (ej. especies como el oxigeno singlete o activacion por complejo superficial).
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Figura 2. a) Porcentajes de remocidn mediante ensayos de scavenging con metanol a 15 minutos. b)

Porcentajes de remocion de ACE a 15 minutos con material sin tratar y con NDC.
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Resumen

Este proyecto evalla hidroxidos dobles laminares (HDL) Zn/Al y Ni/Al como fotocatalizadores para la produccion
de hidrégeno mediante la fotodisociacion del agua bajo irradiacién UV-Visible. Los materiales se sintetizaron por
coprecipitacion controlada y se caracterizaron mediante XRD, FTIR, SEM y TEM, confirmando estructuras
laminares ordenadas. Se estudiaron relaciones molares 3:1, 2:1y 1:1 para determinar su influencia en la eficiencia
catalitica. Los resultados mostraron una generacion significativa de hidrégeno, evidenciando un comportamiento
fotocatalitico favorable, lo que respalda el potencial de estos HDL en procesos sostenibles de obtencion de
hidrégeno, en la figura 1 se muestran las caracterizaciones realizadas.
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Figura 1. (a) DRX Zn/Al, (b) DRX Ni/Al, (c) FTIR zZn/Al, (d) FTIR Ni/Al, (e) TEM Zn/Al y Ni/Al y (f) SEM
Zn/Al'y Ni/Al

En la figura 1 se muestran los resultados obtenidos de los materiales Zn/Al y Ni/Al con relaciones molares 3:1,

2:1y 1:1 respectivamente, obteniendo 6 materiales, los cuales se fueron evaluados para la produccion, en la grafica

2 se puede observar la competencia que tiene cada uno a cada hora respecto a la variacion del metal bivalente, por

altimo, se muestra una tabla cuantificando la cantidad de hidrégeno producido.

En conjunto, los resultados sugieren que la eficiencia fotocatalitica esta fuertemente influenciada por la relacion
cationica y el tipo de metal divalente. Los andlisis estructurales, morfolégicos y 6pticos confirmaron la formacion
exitosa de las fases laminares tipicas de los HDL, observandose I&minas apiladas en las imagenes SEM. La
difraccion de rayos X permiti6 calcular las distancias interplanares y tamafios de cristal mediante la ecuacion de
Scherrer. La espectroscopia FTIR confirmé la presencia de vibraciones caracteristicas.
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Figura 2. (a) Produccion de hidrégeno utilizando Zn/Al (3:2, 2:1 y 1:1) (b) Produccién de hidrégeno utilizando
Ni/Al (3:2,2:1,y 1:1)
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Figura 3. (a) Seguimiento hora por hora de la produccion de hidrégeno utilizando Zn/Al (3:2, 2:1y 1:1) (b)
Seguimiento hora por hora de la produccion de hidrogeno utilizando Ni/Al (3:2, 2:1,y 1:1)

Tabla 1. Resultados obtenidos de la produccién de hidrégeno utilizando hidréxidos dobles laminares de (a)
Zn/Al (3:1, 2:1, y 1:1) (b) Ni/Al (3:2, 2:1, y 1:1)

Hora Zn/Al3:1  Zn/Al2:1  Zn/Al1:1 Hora Ni/Al 3:1 Ni/Al 2:1 Ni/Al 1:1
(h) (mol) (mol) (mol) (h) (mol) (mol) (mol)

0 0,00 0,00 0,00 0 0,00 0,00 0,00

1 1,06 1,56 1,04 1 0,17 0,00 0,16

2 3,03 1,56 5,72 2 6,60 0,03 0,37

3 7,06 10,84 11,86 3 2,54 1,40 0,96

4 12,69 15,90 15,94 4 20,02 4,29 3,22

5 18,18 18,18 21,97 5 26,18 6,93 4,84

Referencias

e Sherryna A., Tahir M., Nabgan W., Recent advancements of layered double hydroxide heterojunction
composites with engineering approach towards photocatalytic hydrogen production: A review. Int. J.
Hydrogen Energy, 2022, 47, 2, 862-901, DOI: 10.1016/j.ijhydene.2021.10.099

e LiC. JingH., Wu Z, Jiang D. Layered Double Hydroxides for Photo (Electro) Catalytic Applications: A
Mini Review. Nanomaterials. 2022, 12, 3525. DOI: 10.3390/nan012193525

Autor de Presentacion
Elisa Pimentel Martinez es Maestra en Ciencias Quimicas por la Universidad Autonoma Metropolitana (UAM) distinguida

con el Mérito Universitario a los estudiantes mas destacados de su generacion. Actualmente cursa el Doctorado en Ciencias
Quimicas en la UAM, Unidad Iztapalapa, dentro del Departamento de Quimica, en el area de Catalisis, bajo la direccién de
la Dra. Gloria Alicia Del Angel Montes. Email: gepm@xanum.uam.mx

213


https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2021.10.099
mailto:qepm@xanum.uam.mx

XIV SIMPOSIO S@
BIAND *™
DE CATALISIS

S©OCCAT

Pasto 2025
Hacia un futuro

sostenible . o
Sodedad Colombana ce Catdisis

Biocarbdn Activado y Perovskitas: Una Alianza Eficiente contra
la Contaminacion por Farmacos

Christian Varelal®, Yazmin Agamez!, Eduard Romero!, Luis Rodriguez!?, Luis
Moreno?3

!l aboratorio de investigacién en combustibles y energia LICE, Departamento de Quimica, Facultad
de Ciencias / Universidad Nacional de Colombia, Bogoté - Colombia.

2 Grupo de investigacion en procesos quimicos y bioquimicos, Departamento de Ingenieria Quimica,
Facultad de Ingenieria, Universidad Nacional de Colombia, Bogota - Colombia.

3 Laboratorio de Aplicaciones Fisicoquimicas de Estado sélido AFES, Departamento de Quimica,
Facultad de Ciencias, Universidad Nacional de Colombia, Bogoté - Colombia.

Palabras clave: Semiconductor; fotocatalisis; contaminantes emergentes; Biocarbdn activado.

Resumen

La creciente presencia de contaminantes farmacéuticos como el acetaminofén en cuerpos de agua
representa una amenaza para los ecosistemas acuaticos y la salud humana. En este trabajo se presentan
nuevos materiales hibridos formados por 6xidos semiconductores del tipo perovskita Zn . xMxTiOz (M
= Fe*", La*") soportados sobre biocarbén microporoso derivado de tusa de maiz, disefiados para la
remocion simultanea de estos contaminantes mediante procesos combinados de adsorcion y
fotodegradacién.

Los d6xidos fueron sintetizados por coprecipitacion y calcinacion, mientras que el soporte carbonoso fue
activado con ZnCl: y tratado térmicamente a 700 °C. El fotocatalizador Znu xMxTiOz (M = Fe*', La*")
fue soportado por impregnacion incipiente . Los materiales fueron caracterizados por DRX, UV-Vis
DRS, SEM, EDX vy fisisorcion de N.. Se evalu6 su eficiencia en la degradacion de azul de metileno y
acetaminofén mediante espectrofotometria UV-Vis. Los materiales compuestos mostraron alta area
superficial para el biocarbon (hasta Sger de 2378 m?-g™!) como se muestra en la figura 1; evidenciando
la presencia de microporosidad en su estructura. Los valores de band gap entre 3,11 y 3,24 eV para los
semiconductores permite concluir que dopaje con Fe3 extendid la absorcion hacia la region visible.

Vol. ads. (cm3/g)

.
PIPo

Figura 1. Isotermas de adsorcion-desorcion de las ~ Figura 2. (a) C. Act.-ZnCl, 1:1 a 700 °C, (b) C.

muestras de 6xidos sobre carbon activado Act.-ZnCl; 1:2 a 700°C, (c)
obtenidos con diferentes condiciones de ZnooFeo10TiOs/C.Act.-ZnCl; 1:1 d)
preparacion. ZnogFeo10TiOs/ C. Act.-ZnCl; 1:2.

En la Figura 2 se observan las micrografias de C. Act. obtenidos mediante la activacion de biomasa de
tusa de maiz con diferentes relaciones de ZnCl; a) 1:1, b) 1:2 a 700 °C y ZnooFeo 1 TiO3 soportado sobre
carbon activado al 10 % p/p ¢) con ZnCl, 1:1 d) con ZnCl, 1:2. En estas imagenes, se observa que tanto
los carbones activados como los éxidos ZnooFeo10TiO3 soportados sobre carbén activado presentan
particulas de forma y tamafio irregular acompafiados con cavidades. Estas caracteristicas estan
asociadas con la alta area superficial que poseen estos materiales. Los resultados de DRX mostraron
que los carbones activados son amorfos y que el éxido soportado tiene una estructura hexagonal del
grupo espacial P63mc (141).
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Figura 3. Porcentaje de fotodegradacion de acetaminofén en funcion del contenido de La®* y Fe®*.

En la figura 3 se observa la relacién entre el porcentaje de fotodegradacion de acetaminofen en funcién
de x en ZnixLaxTiOs y ZnixFexTiOs. Aunque los resultados no revelan una correlacién significativa
entre el porcentaje de remocion y el valor de X, se logra observar los valores de x que muestran la mayor
remocién, los cuales son x = 0,06 y 0,02 para La y Fe, respectivamente. Estos resultados sugieren que
la incorporacion de un pequefio porcentaje de La y Fe pueden tener un impacto significativo en la
eficiencia de remocién de contaminante. Sin embargo, es importante destacar que la relacion entre el
valor x y % de remocién puede depender de otros factores.

Estos resultados posicionan a los materiales Znu_xMxTiO3s/C como una plataforma eficaz, sostenible y
adaptable para el tratamiento de aguas contaminadas con residuos emergentes, aportando al desarrollo
de tecnologias de descontaminacién ambiental.
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Resumen

Este estudio investiga la utilizacidn de baterias domésticas recargables posconsumo como precursores
en la fabricacién de recubrimientos metalicos cataliticos, destinados a la reaccion de evolucion de
hidrégeno (HER). A través de una estrategia de micro-reciclaje, se desensamblaron las baterias para
obtener masa negra, la cual se lixivio en una solucién de &cido citrico y perdxido de hidrégeno. Los
metales disueltos se electrodepositaron sobre cobre puro, utilizando una celda de dos electrodos a
distintos potenciales (-1900 mV, -2000 mV y -2100 mV). EIl recubrimiento generado a -2000 mV
presentd una composicion de 93% Cdy 7 % Ni.

La caracterizacion electroquimica de este recubrimiento se realiz6 mediante voltametria ciclica (CV) y
analisis potentiodinamico, en soluciones de KOH (0,1 My 1,0 M), para evaluar su rendimiento en HER.
Los resultados de CV indicaron una estabilidad electroquimica del electrodo sintetizado, para un amplio
rango de voltajes operativos, desde la reaccion de evolucion de oxigeno hasta la HER. Las pendientes
de Tafel para HER mostraron una reduccion tan sélo una cuarta parte, en comparacion con un electrodo
estandar de Ni puro, lo que resalta la actividad catalitica prometedora del recubrimiento sintetizado.
Estos hallazgos validan la viabilidad del micro-reciclaje de baterias posconsumo desechadas, como una
estrategia sostenible para producir materiales cataliticos electroactivos, con un potencial significativo
para la generacion de hidrogeno. La investigacion subraya la importancia de explorar nuevas fuentes de
materiales cataliticos, contribuyendo al avance de tecnologias limpias y sostenibles en la produccion de
energia.
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Resumen

Las reacciones multicomponente (RMC) representan un enfoque cataliticamente eficiente para la
obtencion de heterociclos funcionalizados con alta economia atomica. En esta investigacion se describe
la sintesis de 3-ciano-2(1H)-piridonas 4 mediante una RMC entre aldehidos (hetero)aromaticos 1, 2-
cianoacetamida 2 y acetofenonas 3 en presencia de acetato de amonio, el cual actla simultaneamente
como reactivo y catalizador bifuncional &cido-base, facilitando la formaciéon in situ de los
intermediarios clave: aductos de Knoevenagel y las enaminas. La estrategia permitié obtener una serie
de 3-ciano-2(1H)-piridonas 4 con rendimientos entre 40 y 84% bajo condiciones libres de disolvente a
100 °C, con tiempos de reaccion entre 30 min y 24 h (Figura 1a). Los productos fueron caracterizados
mediante espectroscopia de IR, UV-Vis (con desplazamientos batocrémicos dependientes de la
polaridad del disolvente), RMN mono y bidimensional, analisis térmico y difraccién de rayos-X de
monocristal. Estos analisis confirmaron la presencia del tautémero lactama en estado sélido, asi como
su organizacion supramolecular mediante interacciones del tipo N-H:--O, C-H:-O, C-H:'n, C-N-»n y
n---7t (Figura 1b).
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a) R™H NH;0AC %QLM
o

ﬂ’

CN 100 °C N
/E # j)]\ 0.524 h a Q \
HN" S0 R? “Me
2a-d 3 dai o
R', R? = Aril o Hetaril (40-84%)

Figura 1. a) Sintesis multicomponente de 3-ciano-2(1H)-piridonas 4a-i en ausencia de disolvente. b)
Representacion de las cadenas moleculares formadas por dimeros del compuesto 4c determinadas
mediante andlisis de difraccion de rayos-X. Las esferas de color café representan los &tomos de
bromo.

Desde una perspectiva aplicada, todos los compuestos sintetizados fueron evaluados por el National
Cancer Institute (EE.UU.) frente a un panel de 60 lineas celulares tumorales humanas, utilizando una
concentracion fija de 10 uM mediante el método de Sulforodamina B (SRB). Entre ellos, los
compuestos 4f y 4j se destacaron por su significativa actividad antiproliferativa, lo que motivé su
eleccioén para ensayos adicionales a cinco concentraciones (Figura 2b). EI compuesto 4f mostro valores
de Glso entre 2,63 y 7,73 uM en seis lineas celulares pertenecientes a cinco tipos de cancer, siendo
particularmente activo frente a las lineas OVCAR-4 (cancer de ovario) y HS 578T (cancer de mama).
Por su parte, el compuesto 4j mostr6 valores de Glso entre 3,80 y 7,72 uM en ocho lineas celulares, con
mayor efectividad frente a OVCAR-4 (cancer de ovario) y SN12C (cancer renal). En conclusién, ambos
compuestos presentaron actividad antiproliferativa comun frente a cinco lineas celulares: NCI-H322M
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(pulmédn), OVCAR-4 (ovario), SN12C (rifién), T-47D (mama) y HS 578T (mama), lo que sugiere la
posible existencia de un mecanismo de accion compartido. Ademds, considerando que ambas
estructuras contienen un fragmento anélogo al farmacéforo del inhibidor epigenético Tazemetostat, se
plantea su potencial como estructuras base para el disefio racional de nuevos inhibidores selectivos de
EZH2 (Enhancer of Zeste Homolog 2), una enzima implicada en la progresion de diversos tipos de
cancer (Figura 2a).
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Figura 2. a) Estructura molecular y porcentajes de inhibicién reportados para el farmaco comercial
Tazemetostat (Tazverik). b) Estructuras de las 3-ciano-2(1H)-piridonas 4f y 4j, que demostraron la
mejor actividad antiproliferativa frente a multiples lineas celulares de cancer.
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Resumen

La creciente demanda de materiales carbonosos sostenibles para aplicaciones electrocataliticas ha
impulsado la bldsqueda de alternativas a los costosos catalizadores basados en metales nobles. En este
escenario, los puntos cuanticos de carbono (CQDs) han surgido como materiales prometedores debido
a su alta area superficial, excelente conductividad eléctrica y propiedades cataliticas intrinsecas. Una
estrategia atractiva es la obtencion de CQDs a partir de biomasa residual, como la cascarilla de café,
que no solo reduce costos, sino que también contribuye a la economia circular. En el departamento del
Cauca (Colombia), una de las principales regiones cafetaleras del pais con una produccién anual de
aproximadamente 1,5 millones de sacos de café, y por cada tonelada de café cosechado, se producen
aproximadamente 0,18 toneladas de cascarilla de café, cuya disposicion inadecuada puede generar
impactos ambientales. Este trabajo propone su valorizacion mediante métodos sostenibles como la
pirélisis controlada y procesos hidrotermales, optimizando pardmetros clave como el tamafio de
particula y la funcionalizacién superficial para mejorar su desempefio electrocatalitico.

El proceso inicié con el pretratamiento de 1 kg de cascarilla de café, que fue lavada con agua
desionizada para eliminar impurezas y luego secada al aire libre durante 48 horas. Posteriormente, el
material se trituré en un molino con malla de 1 mm para garantizar homogeneidad en el tamafio de
particula. Para la obtencidon del biocarbén, se tomaron 235,5 g del material triturado y se sometieron a
pir6lisis en un reactor metalico. El proceso se realizo bajo atmosfera inerte de N2, comenzando con un
flujo de 1,0 L/min para purgar el sistema y luego reduciéndolo a 0,2 L/min para mantener un ambiente
libre de oxigeno. El perfil de calentamiento consistié en una rampa de 30 minutos hasta alcanzar 350°C,
seguida de una etapa isotérmica de 6 horas. Finalmente, el biocarbdn obtenido se dej6é enfriar a
temperatura ambiente, se homogeneizd con un procesador de alimentos y se almacend como material
precursor para la sintesis de CQDs. La sintesis de los CQDs se llevo a cabo mediante un tratamiento
hidrotermal del biocarbén en medio acuoso, utilizando una proporcién de 1,83% (masa/volumen). La
mezcla se calentdé a 200°C durante 3 horas en un reactor, permitiendo la formacién de CQDs con
propiedades ajustables. Posteriormente, el material se purificO mediante filtracion con papel filtro de
diferentes tamafios de poro, obteniendo asi una suspension de CQDs lista para su caracterizacion.

En conclusidn, este estudio demuestra la viabilidad de obtener CQDs a partir de cascarilla de café, un
residuo agroindustrial abundante en regiones como el Cauca. La metodologia empleada, que combina
pirdlisis controlada y sintesis hidrotermal, representa un enfoque sostenible para la produccion de
nanomateriales carbonosos con potencial aplicacion en procesos electrocataliticos, como la degradacion
de contaminantes organicos. Los resultados sientan las bases para futuras investigaciones orientadas a
correlacionar las propiedades estructurales de los CQDs con su actividad catalitica, asi como a explorar
su integracion en sistemas electroquimicos mas complejos.

Referencias

e Le M., HuB., Wu M., et.al. Construction of Co, N-Coordinated Carbon Dots for Efficient Oxygen
Reduction Reaction. Molecules. 2022, 27(15), 5021. DOI: 10.3390/molecules27155021

e Suraj P., Sreekumar S., Aru, P., et.al. Feasibility study of coffee husk char-derived carbon dots to
enhance solar photovoltaic-thermal applications. J. Anal. Appl. Pyrol. 2024, 179, 106509. DOI:
10.1016/j.jaap.2024.106509

219


https://doi.org/10.3390/molecules27155021
https://doi.org/10.1016/j.jaap.2024.106509

XIV SIMPOSIO S@
BIAND *™
DE CATALISIS

S©OCCAT

Pasto 2025

Hacia un futuro
——  sostenible B ~ -
Socedad Coombana ce Cataiss

e Seitz L., Nordlund D., Gallo A., et.al. Tuning Composition and Activity of Cobalt Titanium Oxide

Catalysts for the Oxygen Evolution Reaction, Electrochim. Acta. 2016, 193, 240-245, DOI:
10.1016/j.electacta.2016.01.200

Autor de Presentacion

Sergio Andrés Sanchez Rojas es estudiante de ultimo semestre del pregrado de Quimica Pura en la
Universidad del Cauca. Actualmente desarrolla su trabajo de grado en el Grupo de Investigacion en
Catélisis del Departamento de Quimica de la misma universidad. Su investigacion se centra en la
obtencion de puntos cuénticos de carbono a partir de cascarilla de café mediante sintesis hidrotermal,
con el fin de aplicarlos en electrocatalizadores para la degradacion de sustancias organicas.

Email: seansanchez@unicauca.edu.co

220


https://doi.org/10.1016/j.electacta.2016.01.200
mailto:seansanchez@unicauca.edu.co

XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro

S©OCCAT

sostenible

Sodedad Colomba:

Adsorbentes hibridos tipo MOF/Zeolita para la captura de CO2en
motor diesel.

Daniel Manco?, Adrian Gémez?, Sandra L. Amaya?, Cecilia Manrique?, Laura Uran?
!Grupo de Investigacion e Innovacion en Energia — GIIEN, Facultad de Ingenieria, Institucion
Universitaria Pascual Bravo, Medellin — Colombia.

2Grupo Catalizadores y Adsorbentes, Facultad de Ciencias Exactas y Naturales, Universidad de
Antioquia, Medellin — Colombia.

Palabras clave: adsorcion de CO,, planta diésel, adsorbentes hibridos, MOF/zeolita.

Resumen

Las emisiones de gases de efecto invernadero contintan en aumento, deteriorando cada dia mas la
calidad del aire. Segun el Programa de Naciones Unidas para el Desarrollo (2021), estas emisiones son
un 50 % superiores a las generadas en 1990, provocando cambios permanentes en el sistema climético
que podrian volverse irreversibles si no se toman medidas inmediatas. Colombia para el 2030, se ha
comprometido a reducir sus emisiones de gases de efecto invernadero en un 20 % con respecto al 2010.
El pais representa aproximadamente el 0,4 % de las emisiones mundiales. En la actualidad, se han
utilizado varias técnicas para capturar el CO,, entre ellas se encuentran, el uso de materiales
nanoporosos como adsorbentes de gases, especificamente, redes metal organicas (MOF), zeolitas de
tamafio micro y nanomeétrico, las cuales presentan alta area superficial y una porosidad uniforme,
propiedades que son claves en la capacidad de adsorcién de un material. Por tanto, el proyecto esta
enfocado en determinar la capacidad de adsorcion selectiva de CO; en corrientes de gases de
combustién provenientes de fuentes méviles usando adsorbentes tipo MOF con zeolitas.

La etapa metodoldgica se dividié en dos fases, sintesis y evaluacion de materiales. En la primera, se
sintetiz6 el MOF por el método solvotérmico, empleando precursores de metal niquel (Ni) y el acido-
2,5-dihidroxitereftalico como ligando organico. Posteriormente, se obtuvo la zeolita X utilizando el
método hidrotérmico. EI material resultante se sometié a un tratamiento post sintesis basado en el
procedimiento reportado por Al-Naddaf et al. (2018), con el prop6sito de introducir grupos -COOH en
la estructura de la zeolita. Finalmente, se prepar6 el material hibrido mediante un proceso solvotérmico,
partiendo de una solucion que contenia los precursores del MOF y cantidades variables de zeolita.

Para la fase de evaluacion, los materiales sintetizados se probaron en un sistema de escape (mofle) de
una planta eléctrica diésel marca MP referencia 3500 LH mono cilindrico de 4 tiempos, refrigerado por
aire y con una potencia nominal de 3,5 kW. Las variables de operacién se monitorearon mediante un
sistema de adquisicion de datos basado en una tarjeta Arduino, a la cual se conecté un sensor de
temperatura. La comunicacion entre la tarjeta y el computador permitid la recoleccion de datos y la
generacion de gréficas en tiempo real. Adicionalmente, se integré un analizador de gases MD-Gas-5C
para la medicion de monoxido de carbono (CO), diéxido de carbono (CO2) e hidrocarburos no
guemados (HC).

A partir de los resultados preliminares, se observd en el perfil de temperatura (Figura 1a) una tendencia
constante a lo largo del tiempo, tanto con cémo sin monolito en el sistema de escape de gases; con una
disminucion de temperatura asociada a condiciones externas durante la corrida. Por otro lado, en la
Figura 1b se registro el porcentaje de emisiones de CO, de dos materiales, en funcion de la temperatura,
mostrando valores muy similares entre si en el tiempo.
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Figura 1. (a) Perfil de temperatura, (b) Emisiones de CO,.
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Abstract

This study assessed different strategies for incorporating Cu and Ni onto a Colombian bentonite
previously refined by particle size, aiming to obtain active catalysts for the hydrogenation of citral (an
unsaturated aldehyde used as a model molecule for highly accumulative platform molecules in
biorefineries, such as succinic acid). Bentonite is a layered clay mineral with a high cation exchange
capacity and intrinsic textural properties, making it an attractive and low-cost support for developing
catalytic materials. To improve its textural and thermal properties, the clay can be modified through a
process called pillaring, which involves introducing poly-hydroxycationic species (such as Alis™) into
the interlayer space, thereby increasing its specific surface area, thermal stability, and accessibility to
active sites. Three modification strategies were used: (1) co-pillaring of Cu and Ni with Al from either
diluted or concentrated precursors; (I1) ion exchange on the previously Al-pillared clay (Al-PILC); and
(1) direct ion exchange on the refined clay (Table 1). The materials were characterized by XRD, H-
TPR, TGA/DSC, N; adsorption, DRIFTS and UV-Vis spectroscopy, and ICP-OES. Prior to catalytic
testing, the materials were reduced at 50 °C below the delamination temperature (determined by
TGA/DSC) for 2 hours. However, a second reduction was carried out at 500 °C for 2 h under an inert
atmosphere to prevent oxidation, immediately before testing.

Table 1. Cu-Ni functionalized clay materials and main physicochemical features
Strateg Sample Cu(wt.  Ni (wt. doo SeeT (M?/g)
y code %) %) (nm)
Al/Cu50
-Ni50- 2,24 2,96 1,40 96
PILC-C
Al/Cu50
-Ni50- 0,18 0,01 1,75 164
PILC-D
Cu-
Ni/Al- 6,77 5,21 1,78 42
PILC
Cu-
(1 Ni/Al-
PILC-
-
Ni/Al-
PILC
Cu-Ni-
(1) Clay 1,84 0,73 1,43 90

doos: basal spacing determined by XRD; Sger: specific surface area determined by the N2 adsorption isotherm from the BET method. " Cationic
exchange performed at 70 °C, under 0,50 mol/dm? of each metal. ™ Cationic exchange performed at 70 °C, under 0,25 mol/dm3
of each metal.

M

2,93 2,22 1,42 49

0,20 1,54 32

223



XIV SIMPOSIO @
BIANO *"
DE CATALISIS ez

acia un futuro
sostenible

S©OCCAT

Sodedad Colombana ce Cataisis

In strategy (I), the material Al/Cu50-Ni50-PILC-D showed enhanced textural properties, but low metal
incorporation (Table 1). In contrast, the Al/Cu50-Ni50-PILC-C material using highly concentrated
precursors, reached 2,24% Cu and 2,96% Ni, but lower surface area (96 m?%g). This suggests that
preparation conditions significantly affected both incorporation efficiency and the porous structure of
the support. Strategy (I1) achieved the highest metal incorporations, particularly in the Cu-Ni/Al-PILC
material (6,77% Cu and 5,21% Ni), even exceeding the theoretical value expected based on the residual
cation exchange capacity of the AI-PILC. Moreover, greater Cu incorporation was mostly observed in
the presence of Ni, suggesting a synergistic effect between the two metals. The poor accessibility,
alongside the incomplete reduction of the active metals Fig. 1(a) probably explain the low citral
conversion (< 8%) exhibited by all materials after 120 min of reaction (Fig. 1 (b)). Although the Cu-
Ni/Al-PILC material exhibited the highest metal incorporation and a stable interlayer expanded
structure (dooz = 1,78 nm), its catalytic performance remained rather limited. The cationic exchange on
AIl-PILC stands out as a promising strategy for the efficient incorporation of Cu-Ni into bentonite,
whereas the copillaring from concentrated precursors raised the most interesting stabilizing metal sites
active in the catalytic reduction, but the optimization of reduction and reaction conditions still requires
to enhance catalytic conversion of citral and selectivity toward the most value-added products, namely
unsaturated products: citronellol, citronellal, and the unsaturated alcohols (nerol and geraniol).
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Figure 1. Reducibility and catalytic performance of the Cu-Ni functionalized bentonite: (a) H-TPR
thermograms; (b) catalytic hydrogenation of citral: Catalyst loading = 0.4 g/dms; citral volume = 3,0
cm3; isopropanol volume = 100,0 cm?; H: pressure = 7,5 MPa; Temperature = 90 °C.

This research established a solid foundation for future studies focused on the design and preparation of
bimetallic Cu-Ni catalysts from the accessible bentonites, with potential applications in biomass
valorization processes.
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Resumen

En el contexto actual de creciente preocupacion por la sostenibilidad y la reduccion del impacto
ambiental, la eliminacion eficiente de contaminantes organicos persistentes en el agua representa un
desafio clave. Asi, la sintesis de puntos cuanticos de carbono (CQDs) a partir de residuos
agroindustriales de fibra de coco usados como soporte carbonoso para electrocatalizadores, surge como
una opcion ecoldgica que reduce estos residuos y genera materiales innovadores, especialmente cuando
se combinan con catalizadores como el platino (Pt) y dopados con heteroatomos como el bismuto (Bi)
ya que les confiere una alta superficie especifica y mejor capacidad de transferencia electronica.

En este trabajo de investigacion se sintetizaron CQDs partiendo de residuos de fibra de coco que fueron
sometidos a un proceso de pirdlisis durante 6 horas a 350°C para obtener biocarbon, el cual fue usado
como precursor en un tratamiento hidrotermal con agua tipo I. El sélido obtenido se caracterizo
mediante espectroscopia FT-IR por ATR, TEM y SEM. Se obtuvieron rendimientos del 0,36+0,03 % y
3,79+0,44 % de CQD con respecto a la biomasa inicial y al biocarbdn, respectivamente. Los espectros
IR tanto del biocarbén como de los CQDs (Figura 1) evidenciaron grupos funcionales presentes en
hidrocarburos oxigenados, con bandas de absorcion entre 3200-3500, 1567, 1407, 1335y 1042 cm —1
correspondientes a vibraciones de O-H, C=0 y C=C, C=N, C-Ny C-0, respectivamente, reflejando la
estructura de carbohidratos presentes en celulosa y hemicelulosa.
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Figura 1. Espectro IR del biocarbén y CQD obtenidos mediante ATR.

Las imadgenes TEM y SEM (Figura 2) confirmaron una morfologia uniforme, esférica y
homogéneamente dispersa, con un tamafio aproximado de 6,43+0,19 nm para los CQDs y una estructura
capilar con microporos en los planos hexagonales en el biocarbon formados por el tratamiento térmico
de la fibra de coco.

225



XIV SIMPOSIO *@
BIANO °
DE CATALISIS

S©OCCAT

Pasto 2025
Hacia un futuro

sostenible 3 ~
Sodedad Colombana ce Catdisis

K550 20pm UNICAUCA 800 kV X25K 200 nm

BO0KV X50K 400 nm UNICALCA,

Figura 2. A. Imagenes SEM. Arriba: Biocarbén, abajo: CQDs. B. Imagenes TEM. Arriba:
Biocarbdn, abajo: CQDs.

Estos resultados demuestran que la sintesis de CQDs a partir de residuos de fibra de coco es una
alternativa viable y sostenible para producir nanomateriales con propiedades estructurales y
funcionales aptas para aplicaciones electrocataliticas. Ademds, la caracterizacion confirmo su
potencial como soporte carbonoso en la elaboracion de electrocatalizadores, estableciendo una base
sOlida para futuras etapas del estudio centradas en la incorporacion del sistema Bi/Pt/CQDs/CGE el
cual se evaluara con un test catalitico utilizando el metanol como molécula organica de prueba, que
permitira evidenciar el potencial oxidativo del electrocatalizador elaborado.
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Resumen

Este trabajo contribuye al estudio del efecto promotor del praseodimio (Pr) en catalizadores Ni-Mg-
Al(O) empleados en la metanacion de CO,, mediante el uso de espectroscopia DRIFT in situ. Se
analizaron catalizadores preparados por el método de autocombustién asistida por microondas, con
contenidos nominales de Pr de 0, 1, 3y 5 % en peso, manteniendo constantes las relaciones molares
Ni/Mg = 2 y (Mg + Ni)/Al = 3. Estos materiales habian sido previamente estudiados por Ojeda et al.
[1]. Los patrones de difraccion de rayos X mostraron que los 6xidos mixtos presentan estructuras tipo
periclasa, sin evidencias de fases cristalinas asociadas a 6xidos de Pr, lo que sugiere una alta dispersién
del promotor sobre la superficie del catalizador. Los analisis de reduccion a temperatura programada
con hidrégeno (TPR-H.) indicaron que la incorporacién de Pr modifica las propiedades reductoras del
sistema, con un leve aumento en la temperatura de reduccion (715-735 °C) y una disminucion en la
fraccién de NiO reducido a medida que se incrementa el contenido de Pr. Adicionalmente, los tamafios
de cristalito de Ni° calculados mediante la ecuacion de Scherrer, evidenciaron una reduccion progresiva
con el aumento del contenido de Pr, pasando de 15,0 nm (0% Pr) a 11,2nm (5% Pr). Estas
caracteristicas indican que la adicion de Pr podria influir en la actividad y mecanismo de la metanacion
de CO.. Por ello, resulta relevante estudiar el comportamiento de estos catalizadores bajo las
condiciones de reaccion mediante espectroscopia DRIFT in situ, con el fin de identificar especies
intermedias y contribuir a la comprensién del mecanismo de reaccién.

Se utiliz6 espectroscopia DRIFTS in situ empleando un espectrometro Shimadzu IRTracer-100 con
celda Harrick Praying Mantis. Los catalizadores (<40 um) fueron pre-reducidos a 740 °C (1 h, Hy) y
diluidos en KBr. Posteriormente, se realizé una purga con N». Se expusieron a una mezcla patrén (9,6 %
COgy, 40 % Ha, balance He) y se registraron espectros entre 500 y 100 °C, en el rango 4000—340 cm™',
con 80 escaneos y resolucion de 2 cm™, simulando condiciones cataliticas. La Figura 1 presenta los
espectros DRIFT in situ del catalizador con 3% de Pr, registrados en los rangos de 800-2000 cm* y
2800-3200 cm™, respectivamente, con el fin de identificar productos e intermediarios formados durante
la metanacion de CO,. Se observaron bandas caracteristicas de CH., como la correspondiente al
estiramiento C-H en 3016 cm® y otra en 1304 cm?, confirmando su formacién. También se
identificaron sefiales asociadas a especies intermediarias como carbonatos (monodentados, bidentados
y polidentados), bicarbonatos, formiato, formilo y grupos metoxi [3]. De la serie de catalizadores, el del
3 % de Pr mostro6 la mayor actividad catalitica, evidenciada por la aparicion de bandas de CH4 incluso
a temperaturas bajas como 100 °C. Los catalizadores con 1 % y 5 % de Pr mostraron formacion de CHs
desde 400 °C, asociada a la desaparicion de bandas de carbonatos, lo que indica su conversion. En el
caso del 5% de Pr, se evidencio actividad incluso a 300 °C. En general, todos los catalizadores
promovidos presentaron una disminucion progresiva de carbonatos durante la reaccion.

En comparacion, el catalizador sin Pr mostr6 baja actividad catalitica, con bandas de CH4 de baja
intensidad y débil presencia de intermediarios como carbonatos. Aun asi, se detectaron bandas amplias
en 1383, 1454 y 1539 cm asociadas a carbonatos, que disminuyen al aumentar la temperatura,
indicando desorcién sin formacién de metano. La presencia del grupo formilo (1712 cm™) y del formiato
(1340 cm?) a altas temperaturas sugiere la reduccion de intermediarios adsorbidos, especialmente en
los catalizadores con Pr. Sin embargo, la baja intensidad de estas sefiales indica que podrian no ser los
pasos limitantes del mecanismo, en linea con lo propuesto por otros autores (Cafion et al, 2024; Onrubia
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et al, 2023), quienes sefialan que la reduccién de carbonatos adsorbidos seria el paso clave en la
formacion de metano.
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Figura 1. Espectros DRIFT in situ representado en diagrama de contorno del catalizador Ni-Mg-
Al(O) con contenido nominal 3% de Pr A) entre 2600-3500 cm™. B) entre 800-2000 cm™ mostrando
la evolucion de la banda de CH4 y especies carbonato en funcion de la temperatura de reaccion.
Condiciones: mezcla CO; 9,6%, Hz 40,0%; flujo 30 mL min™".
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Resumen

La elaboracion y tefiido de la para toquilla es una de las actividades econémicas mas importantes de
comunidades campesinas del sur del Ecuador. Sin embargo, los efluentes coloreados de diferentes
procesos generan alteracion de la calidad del agua, la reduccidn de la fotosintesis, la toxicidad para los
organismos acuaticos y la posible acumulacién en la cadena alimentaria (Echeverria-Paredes et al.,
2023). Por ese motivo, es importante proponer formas de tratamiento de este tipo de efluentes. En este
trabajo se estudia el foto-Fenton como opcién para la decoloracién de estos colorantes empleando
diferentes tipos de catalizadores y parametros para la reaccion.

Para esto, se prepararon dos tipos de catalizadores de hierro, una ferrita de zinc o franklinita (ZnFe;O4)
con el método coprecipitacion y 6xido de hierro soportado en didxido de titanio (Fe;Os/TiO,) a través
del método de impregnacion himeda. Se caracterizaron los catalizadores mediante analisis de adsorcion
de nitrégeno en el equipo NOV A 2200e. A partir de la isoterma obtenida, se aplicé el modelo BET para
determinar el area superficial especifica. Para estudiar la decoloracion del colorante rojo anilina usado
para tefiir paja toquilla, se realiz6 un disefio experimental estudiando el efecto de los factores catalizador
(ZnFe204, Fe203/TiO,, TiO,), pH (3y 5,83) y de laradiacion (254 nm UV y VIS). Paraello, se realizaron
en total 16 experimentos con sus réplicas, que consistieron en cada combinacién posible entre los
niveles de los factores. Los experimentos se realizaron en batch, empleando 50 ppm de una solucién
modelo de rojo anilina, cuyo pH fue de 5,83. De acuerdo al experimento se ajustd el pH a 2 con acido
sulfurico (Fisher Chemical, 98%) o se mantuvo el pH original. La solucién se mantuvo agitada durante
el experimento a 300 rpm. Se us6 0,5 ml de perdxido de hidrégeno 10 V. En los ensayos con UV se us6
una lampara a 254 nm. Para el seguimiento de la decoloracion se usé un espectrofotometro (GENESYS
180), a 556 nm.

Las isotermas obtenidas para los catalizadores se presentan en la figura 1 y corresponden al tipo 1V
segun la clasificacion de la IUPAC, lo que indica la presencia predominante de mesoporos. En el caso
del catalizador ZnFe;04, se observa un volumen de adsorcion significativamente mayor, junto con un
bucle de histéresis tipo H3, lo que sugiere una estructura porosa compuesta por agregados de particulas
con poros en forma de hendidura. Por otro lado, el material Fe,Os/TiO, también muestra un
comportamiento mesoporoso, aunque con menor volumen adsorbido, lo que implica una menor &rea
superficial y volumen de poro accesible. El area superficial especifica determinada por el método BET
fue de 31,184 y 3,261 m?/g respectivamente.
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Figura 1. Isotermas de adsorcion-desorcion: (a) catalizador ZnFe;O.y (b) Fe203/TiO..

Los resultados de la decoloracion variaron de 0 % en el blanco sin luz UV y del 93 % usando el
catalizador de Fe,O3/TiO, con luz UV. Los principales resultados se pueden ver en la tabla 1. De
acuerdo con los resultados de ANOVA, no se encontraron diferencias por pH, pero si por catalizador y
por tipo de radiacién y su respectiva interaccion. Siendo el mejor catalizador Fe,O3/TiO, y radiacion

uv.

Tabla 1. Disefio experimental de la decoloracion del rojo paja, Luz UV y pH natural del colorante.

Ensayo Catalizador % Remocién
0 0 40
1 ZnFe;0y4 82
2 TiO, 51
3 F9203/Ti02 93

Se evidencia que la remocion se da en dos vias, la primera la obtencion de radicales OH directamente
desde el perdxido y la radiacion UV y otra a través de un proceso fenton heterogéneo.
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Resumen

La implementacion de la normativa que restringe el uso de plasticos desechables en Colombia es una
medida que busca incentivar la innovacion y desarrollo de alternativas sostenibles. Segun la Ley 2232
de 2022, los productos prohibidos deben ser reemplazados por materiales biodegradables, reciclados o
reutilizables. La Vitabosa (Mucuna Deeringiana) es conocida por su alto contenido proteico y
propiedades funcionales medicinales y fitosanitarias. Esta leguminosa constituye un objeto de estudio
en el ambito de la alimentacion animal y la produccién de biopolimeros, debido a sus caracteristicas
para la proteccion y recuperacion de suelos. En este contexto, la presente investigacion explora el
potencial de la proteina aislada de la semilla de Vitabosa (Mucuna Deeringiana) para la elaboracion de
recubrimientos biodegradables, con el fin de contribuir al desarrollo de materiales sostenibles que
satisfagan la creciente demanda de soluciones ecoldgicas en diversas industrias, especialmente en el
ambito de los empaques. La composicion proximal de la semilla revelé un contenido de humedad de
10,8 %, cenizas 6,78 %, grasa cruda 2,76 %, proteina cruda 23,3 %, fibra cruda 7,78 % y carbohidratos
por diferencia de 47,1 %. La extraccion proteica se realizé mediante el analisis de solubilidad y punto
isoeléctrico, considerando los puntos de mayor y menor solubilidad de estas proteinas (pH 10 y 4,
respectivamente), con una recuperacion proteica del 29,9 % y una mayor proporcion de albuminas con
el 12,3 mg/mL, en funcidn a su solubilidad bajo distintos solventes, utilizando el método de Osborne.
En la obtencion del recubrimiento biodegradable (Figura 1) se variaron parametros criticos como
concentracién de proteina, pH del aislado y temperatura de secado, generando dos formulaciones
favorables AP 25% 10y AP 30 % 11. El andlisis FTIR de ambas muestras exhiben bandas caracteristicas
de grupos funcionales proteicos. Las propiedades de barrera evaluadas incluyeron humedad (65,5 %),
materia soluble (88,2 %), absorcion de agua (22,7 %) y retencidn de agua (6,62 %). Las propiedades
mecanicas abarcaron resistencia a la traccion (2,14 MPa), maxima elongacion (16,8 %) y modulo de
Young (12,7 MPa) y la propiedad térmica donde se determiné la estabilidad y los patrones de
descomposicion de las muestras mediante la monitorizacion de la pérdida de masa (28 %) en funcion
de la temperatura.

enido como una ldmina delgada.

Los hallazgos de este estudio han demostrado la viabilidad del uso del aislado de proteina de semilla de
vitabosa (Mucuna deeringiana), principalmente en la formulacion de recubrimientos biodegradables.
Los resultados evidencian que un disefio de recubrimiento biodegradables con igual proporcion (50 %
p) entre la concentracién de aislado proteico utilizado y plastificante (glicerol) fue favorecedor porque
mejora la resistencia mecénica sin sacrificar la flexibilidad. Por otro lado, el termograma obtenido indico
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un indice de descomposicién del 0,28 sugiriendo estabilidad térmica, debido a que la temperatura para
iniciar su descomposicion (146,6 °C) y degradacion (278,3 °C) es alta. Finalmente se puede concluir
que el recubrimiento biodegradable tiene alta capacidad de biodegradacion (al tener un porcentaje alto
de materia soluble), pero también, con base a los resultados una menor interaccion con el agua
(porcentaje de absorcidn y retencion de agua) ya que estas propiedades influyen en su desempefio como
barrera frente a la humedad.

Referencias

e Rojas Barahona A. F. y Aristizabal Torres I. D. Efecto del contenido de humedad sobre algunas
propiedades mecénicas de la semilla de vitabosa (Mucuna deeringiana). Revista Facultad
Nacional de Agronomia - Medellin, 2012, 65, 1, 6553-6566.

e Alaye S. A, Layade K. T., Omole E. B., et al. Effects of different processing methods on
proximate composition of Mucuna Pruriens. IJPSAT, 2020, 20, 2, 229-233. DOI: 10.52155

e ZhouR., Zhao Y., Shi L., et al. Effect of 7S/11S ratio on the physicochemical properties of soy
protein isolate-linoleic acid films, LWT-Food Sci, 2025, 221, 117610.
DOI: 10.1016/j.Iwt.2025.117610

Autor de Presentacion

Karen Dayana Romero L&pez es estudiante de Quimica de la Universidad Pedag6gica y Tecnoldgica de
Colombia (UPTC). Desde julio de 2022, forma parte del grupo de investigacion Catalisis (GC-UPTC).
Su investigacion se centra en la revalorizacion de subproductos agroindustriales, con el objetivo de
desarrollar un recubrimiento biodegradable con aplicabilidad en la industria de empaques de alimentos.
Su interés por la investigacion y el desarrollo sostenible la ha llevado a participar activamente en
proyectos que buscan transformar residuos en recursos valiosos, contribuyendo asi al avance de la
ciencia y la tecnologia en el sector alimentario.

Email: karen.romero04@uptc.edu.co

232


https://doi.org/10.1016/j.lwt.2025.117610
mailto:karen.romero04@uptc.edu.co

XIV SIMPOSIO S @
BIANO °
DE CATALISIS ez

> S©OCCAT

acia un futuro
sostenible

Sodedad Colombana ce Catdis's

Recuperacion de licores metalicos a partir de baterias de ion-litio
desgastadas para la sintesis de catalizadores multicomponente:
evaluacion técnica, econémica y ambiental

Santiago Bedoya Betancur!?, Erasmo Arriola-Villasefior!2, Alba N. Ardila A.Y", Luz

Marina Ocampo-Carmona?

! Grupo de Investigacion en Catalisis Ambiental y Energias Renovables (CAMER), Politécnico
Colombiano Jaime Isaza Cadavid, Medellin-Colombia.

2 Ciencia y Tecnologias de Materiales (CTM), Universidad Nacional, Facultad de Minas, Medellin-
Colombia

Palabras clave: Sonicacion, Baterias lon-litio, Lixiviacion, Catalizadores soportados a base de
cobalto.

Resumen

Este estudio tiene como objetivo comparar diferentes combinaciones de agentes lixiviantes, evaluando
su rendimiento técnico, econdmico y ambiental en la obtencion de licores multimetélicos a partir de
BILs gastadas. Asimismo, se analiza la idoneidad de dichos licores como precursores metalicos para la
sintesis de catalizadores soportados, considerando sus propiedades fisicoquimicas y su impacto
potencial en la eficiencia catalitica del material final.

Se recolectaron baterias de ion-litio desgastadas (BILs), las cuales fueron sometidas a un proceso
controlado de desmantelamiento para la separacién de sus componentes. Se determiné que
aproximadamente el 20 % de la masa corresponde al anodo, del cual entre el 40 y 60 % es grafito
reutilizable. Asimismo, el 31 % de la masa total corresponde al material catddico, y de esta fraccion,
entre el 80 y 95 % se recupera como polvo negro, que contiene principalmente metales como Li, Coy
Mn .

El polvo negro recuperado fue sometido a procesos de lixiviacion hidrometalurgica utilizando dos tipos
de acidos (citrico y sulfurico) con y sin la presencia de perdxido de hidrégeno (H202) como agente
oxidante. Se evaluaron cuatro condiciones experimentales: M1: Acido citrico sin peréxido, M2: Acido
citrico con peréxido, M3: Acido sulfdrico sin perdxido, M4: Acido sulfarico con peréxido. Los ensayos
se realizaron a 65 °C durante 4 horas, con una relacion solido-liquido de 10 g/L. Los resultados
mostraron que las condiciones con perdxido de hidrégeno (M2 y M4) presentaron mayores eficiencias
de lixiviacion en comparacion con los métodos sin oxidante (M1 y M3). En particular, el tratamiento
con 4cido sulfurico y H.02 (M4) alcanz? eficiencias superiores al 90 % para Li, Co y Mn. La condicién
M2, con acido citrico y H202, también mostré buenos rendimientos, aunque ligeramente inferiores,
especialmente para Co 'y Mn.

Se calculé el costo estimado del procesamiento por gramo de material catddico en las condiciones M2
y M4, que fueron las mas prometedoras en términos de eficiencia. Se encontr6 que el tratamiento con
acido citrico y H202 (M2) tiene un costo de $10.462 COP/g de catodo, mientras que el tratamiento con
acido sulfurico y H202 (M4) es mas econdmico, con un costo de $5.492 COP/g de catodo.

Mas alla del rendimiento econémico y de lixiviacion, se considerd la idoneidad de los licores generados
como precursores para la sintesis de catalizadores. Los licores basados en citratos mostraron ventajas
técnicas significativas, entre las cuales se resalta que requieren temperaturas de calcinacién mas bajas
(<500 °C) para la descomposicién de los precursores, lo que permite una mayor dispersion de la fase
activa y una menor sinterizacion de los metales durante la sintesis del catalizador. En contraste, los
licores de sulfatos requieren calcinaciones a temperaturas elevadas (> 800 °C), lo cual puede promover
la sinterizacion, reduciendo la actividad catalitica.

Desde la perspectiva ambiental, los licores generados con &cido citrico presentan una mayor huella de
carbono, debido a su origen organico y procesos de sintesis, mientras que los licores derivados del &cido
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sulfurico presentan una menor huella ambiental. Sin embargo, se considera que los beneficios técnicos
de los licores de citrato podrian compensar este impacto si se aplican estrategias de mitigacién
adecuadas.

% de eficiencia de lixiviacién
100

a0 A
a0
70
60

50 +

Li Co Al Cu Mn

aM1 mM2 = M3 mM4

Figura 1. M1: Acido citrico sin H20,; M2: Acido citrico con H,0,; M3: Acido sulfrico sin H,0;
M4: Acido sulfurico con H,O,
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Cueto, J. 28,38

Daza, C. 36,48,227

Del Angel M., G.A. 212
Delvasto, P. 33,216
Diaz-Cubillos, S. 93
Domain, A. 119
Echavarria, A. 180,208
Escobar R., P. 117
Escobar, G. 85
Especel, C. 122,174,223
Farrauto, R. 83
Fernandez-Andrade, K.J. 54,78
Figueredo, M. 83,204
Figueroa, D.F. 140

Florez, E. 56

Foronda M., M. 176
Galeano, L.A. 19,50,122,130,132,174,223
Galindo, A.V. 210
Galindo, J.F. 115
Gallego-Villada, L.A. 28,38,97
Gallego, M. 180
Garcia-Mora, A.M. 50,130
Garcia-Navas, J.F. 136
Garcia-Sanchez, J. 40,68
Garzdn-Cucaita, V. 87,158
Garzon, S. 162

Gil, A. 10,15,30

Giorgi, M. 119

Giraldo S., J.J. 172
Godoy, C.A. 182

Gomez B., A.M. 144
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Gomez, A. 221

Gomez, D. 68

Gonzalez, D. 206
Gonzalez, J. 107
Guerrero-Fajardo, C.A. 99
Gutiérrez-Cerecedo., L.E. 74
Gutierrez, J. 206, 225
Hernandez F., B. 74
Hernandez L., M.S. 109
Herrera, A. 138

Hincapié-Trivifio, G. 64,72,93,103,115

Huttel, Y. 58

Humbel, S. 119

Hurtado R., D. 217
Jimenez-Orozco, C. 56
Jiménez, A. 15

Karelovic, A. 68

Korili, S. A. 15, 30

Lafaye, G. 122,174,223
Laverde, J. 91

Laverde H., M. 109

Leon M., L.C. 190

Leon, M. 48

Lerma, L. D. 182
Llamosa, D. 58,70,138,202
Lopez D., E. 66

Léopez, D. 85,91,172,186
Macedo B., H. 144
Machuca-Martinez, F. 101
Macias L., M. 217
Madeira, L. M. 11,17,22
Mancipe E., S. 126,148
Manco, D. 222

Manrique, C. 180,208,221
Manrique, J.M. 83
Marquez, J. D. 40
Martinez H. 26

Martinez O., F. 26, 60, 156
Martinez, J.J. 152,164,170,231
Martinez, L. 58
Mateus-Calderén, K.V. 166
Maugé, F. 12

Mediavilla, M. 28
Medina-Jofre, F. 78
Medina L. 138

Mejia S., C. 85,91
Melin, V. 50
Mendoza-Acufia, V. 136
Miranda, C.D. 46,62,117
Mojica, L.A. 36

237



XIV SIMPOSIO S @
BIANO °
DE CATALISIS ez

°

°
acia un futuro

sostenible

Molina, R. 95,105

Monroy, A.F. 170
Monsalve-Ruiz, O. 142
Morales-Valencia, E. M. 24,82,89,166
Moreno C., J.A. 126
Moreno, J.A. 132,142,176,198
Moreno, L. 162,192,200,214
Moreno, S. 95,105

Moreno, Steven 154

Morillo, C.A. 198

Mosquera, C. 38

Mueses, M.A. 101,117
Mujica M., C.A. 34,140
Mufioz A., J.C. 176

Mufioz, H.J. 15,30

Mufioz, K.M. 225
Murcia, J. 155

Naranjo, D. 182
Naubron, J. V. 119
Navarro, K. E. 76
Ocampo-Carmona, L.M. 80,233
Ochoa, C. 64

Ordofiez, A.M. 182

Ortiz T., J.P. 148

Ortiz, K. 184

Ortiz, S. 156

Paez, E.A. 26

Pajaro, E. 26

Palacio, R. 85,91,172

Pardo C., O.H. 144,156
Pardo-Tamayo, J.S. 182
Paredes-Quevedo, L.C. 72
Paredes-Salazar, E.A. 34,124,134,140,168
Parra V, C.A. 58
Patifio-Reyes, A.A. 124
Peixoto, A.F. 154
Pera-Titus, M. 13

Peralta, Y.M. 95

Perea, L.A. 194

Perez E., J. 172
Pérez-Florez, A. 138,202
Pérez-Martinez, D. 24
Pimentel M., E. 212
Pinos-Vélez, V. 188,229
Pinzon, J. 160

Puentes N., B. 128

Puerto V., J.A. 126

Pulido, D.F. 170

Quevedo H., J.P. 115
Quevedo, J. 46
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Quiroga, E. 107,113
Ramirez-Riafio, M.A. 72
Ramirez, A.E. 46,117
Ramirez, J. 162

Ramirez, P. 152

Ramos R., E. 212

Rangel V., I. 212
Rengifo, C. 83,204
Rincon O., S.A. 111
Rincén, R.J. 58

Rios, C. 70

Rodrigues, A.E. 22
Rodriguez, C. 105
Rodriguez Q., J.A. 76
Rodriguez-Diaz, J.M. 78
Rodriguez, D.R. 198
Rodriguez, J. 119
Rodriguez, J. 176
Rodriguez, L. 214
Rodriguez, S. 105
Rodriguez-Varela, L. 44,214
Rodriguez, Y. 164

Rojas R., K. 178

Rojas, D.A. 42

Rojas, H. 146,148,152,164,170,178,217,231
Romanelli, G. 170
Romero-Unda, C. 184
Romero, E. 44,192,200,214
Romero, K. 231

Salazar, 1.C. 62
Salcedo-Cuaran, C.D. 182
Sanabria, L.C. 42
Sanchez, N.E. 76
Sanchez, S. 219
Sandoval-Montoya, G. 91
Santamaria, A. 178
Santamaria, L. 15
Sarmiento, S. 160
Sathicq, G. 170
Saavedra G., I.M. 58
Schnee, J. 68

Serna G., E. 210
Serrano, D.P. 28,38

Sosa, E. 146
Soto-Cafion, A. 83,204
Suéarez-Heredia, A. Y. 158
Suéarez-Suarez, K.R. 99
Suarez, M.N. 142,198
Tabla-Torres, S.D. 134
Tapia, J. 176,186
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Tello, I. 50

Toloza, J. 64
Torres-Luna, J.A. 138,158,202
Torrez, J. 15

Tovar, S. 202

Trujillano, R. 15

Uran, L.C. 180,208

Uran, L. 221

Valderrama Z., R. 40,42,52
Valdivieso Z., L.M. 60,156
Valencia G., J.D. 150
Valencia, J. 192,200
Valencia, L.F. 93
Valenzuela Z., M.A. 74
Vallejo, C.A. 132

Vanoy, N. 138

Varela, C. 214

Varela, H. 14,34,134
Velasco-Rozo, E. 89,166
Veldsquez, M. 72,93,103
Vele, A. 188

Vicente, M.A. 15

Villa, A.L. 42,97,194
Villalba, S. 107
VivalloV., R. 54

Yara, S. 113

Zambrano, M.A. 168
Zepeda P., T.A. 80

S©OCCAT
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BASES DEL CONCURSO
PARA LA SELECCION DE
LOS MEJORES TRABAJOS
DERIVADOS DE
DOCUMENTO FINAL DE
MAESTRIA Y DE TESIS DE
DOCTORADO EN
CATALISIS (2025) E
INFORME DE RESULTADOS
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M UNIVERSIDAD
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—_ i Institucional
Universidad de Narifo DE ALTA CALIDAD

FUNDADA EN 1904
Sociedad Colombiana de Catalisis

Bases del Concurso

Seleccidon de los mejores trabajos derivados de documento final de maestria y de tesis de
doctorado en catalisis (2025)

X1V Simposio Colombiano de Catalisis (XIV SiCCat)

1. Se entregarén 3 distinciones: mejor trabajo derivado de maestria (Colombia), mejor trabajo
derivado de doctorado (Colombia), y mejor trabajo derivado de doctorado (extranjero).

2. Los acreedores de estos premios deben ser ciudadanos colombianos. (adjuntar copia del
documento de identidad, que lo acredite).

3. Los trabajos deben haber sido sustentados y aprobados entre el 14 de octubre de 2023 y el 30
de junio de 2025 (adjuntar acta de sustentacion, certificado, o documento equivalente como
soporte).

4. El trabajo de maestria o doctorado debe haber finalizado exitosamente en Universidad
Colombiana o extranjera debidamente acreditada, y debe haber versado en algun &rea de la
catalisis.

5. La seleccion del ganador(a) del premio en cada una de las modalidades estard a cargo del
Comité Cientifico del XIV Simposio Colombiano de Catalisis (XIV-SiCCat) con base
exclusivamente en la valoracion objetiva del mérito cientifico sobre los resimenes sometidos,
el cual informara mediante acta a la Junta Directiva de la Sociedad Colombiana de Catalisis.

6. Los ganadores(as) de las distinciones tendran derecho a: (1) Descuento del 100 % en los costos
de inscripcién a la Escuela y el Simposio; (2) Derecho a presentar una conferencia keynote u
oral en el XIV-SiCCat, previa confirmacion dentro del plazo que le conceda la organizacion del
evento; (3) reconocimiento publico de la distincion durante la celebracion del XIV-SiCCat en
la ciudad de Pasto. (4) Membresia en la Sociedad Colombiana de Catalisis por 2 afios a partir
del 10 de octubre de 2025 o hasta la fecha de finalizacién del XV SiCCat.

7. El ganador(a) del mejor trabajo derivado de tesis de doctorado se informara a la Organizacion
del XXX Congreso Iberoamericano de Catalisis (CICAT) — Chile 2026, evento en el cual
contara con la posibilidad de participar como ponente oral o keynote.

Junta Directiva de la Sociedad Colombiana de Catalisis,

28 de mayo de 2025
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28 de julio de 2025

Asunto: Informe de resultados — Concurso de mejores trabajos derivados de documento final de
maestria y de tesis de doctorado en catélisis (2025), postulados en el XIV Simposio Colombiano de
Catalisis (XIV SiCCat).

De conformidad con lo establecido en las Bases del Concurso para la seleccion de los mejores
trabajos derivados de documento final de maestria y de tesis de doctorado en catélisis (2025),
el Comité Cientifico del XIV Simposio Colombiano de Catalisis — SiCCat 2025 evalud los trabajos
postulados en las tres modalidades definidas:

1. Mejor trabajo derivado de tesis de maestria (Colombia).
2. Mejor trabajo derivado de tesis de doctorado (Colombia).
3. Mejor trabajo derivado de tesis de doctorado (extranjero).

Criterios de evaluacion
Cada trabajo fue asignado a tres evaluadores independientes, integrantes del Comité Cientifico,

evitando conflictos de interés. El puntaje final asignado correspondié al promedio simple de las
calificaciones otorgadas por los evaluadores, de acuerdo con los siguientes criterios:

No. Criterio de evaluacion Puntaje Maximo
1  Calidad cientifica 40 puntos
2 Impacto y novedad 40 puntos
3 Redaccion y presentacién del resumen 20 puntos
Total 100 puntos

Finalizado el proceso, el acta de resultados del Comité Cientifico arrojé los siguientes ganadores:

Modalidad 1: Mejor trabajo derivado de tesis de maestria (Colombia)

. . L, Puntaje

No. Titulo del trabajo Autora Institucion . J
Final

Exploracion de alternativas cataliticas para L

. . . Universidad

reacciones de valorizacién de Luisa Acevedo )

1 j . , Industrial de 91,5
hidrocarburos con catalizadores de Cérdoba
Santander

NiMo/zeolita-boehmita.
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Modalidad 2: Mejor trabajo derivado de tesis de doctorado (Colombia)

No. Titulo del trabajo Autor Institucion Pu_ntaje
Final
Isomerizacion de epoxido de a-pineno sobre Luis Gallego  Universidad 910
un catalizador dendritico del tipo ZSM-5. Villada de Antioquia ’
Modalidad 3: Mejor trabajo derivado de tesis de doctorado (extranjero)
. . o Puntaje
No. Titulo del trabajo Autor Institucion Final

Sintesis y aplicacion de perovskitas de
aluminato de lantano obtenidas a partir de . Universidad
. . . Helir Joseph -
1  escorias salinas de aluminio como ~ Publica de 90,0
. Mufioz Alvear
catalizadores para el reformado seco de Navarra

metano y otros usos ambientales.

Agradecemos a todos los participantes por su valiosa contribucion cientifica y a la Sociedad Colombiana
de Catalisis por su apoyo constante en la promocidn de la excelencia en la disciplina.

COMITE CIENTIFICO
XIV Simposio Colombiano de Catalisis

s m s -
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CONCURSO AL MEJOR
POSTER EN EL MARCO
DEL XIV  SIMPOSIO
COLOMBIANO DE
CATALISIS (XIV SICCAT)



c

NIVERSIDAD

ACIONAL

DE COLOMBIA
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Institucional
DE ALTA CALIDAD

Universidad de Narifio
FUNDADA EN 1904
Sociedad Colombiana de Catalisis

10 de octubre de 2025

Asunto: Informe de resultados — Concurso a mejor pdster en el marco del XIV Simposio Colombiano
de Catalisis (XIV SiCCat).

Siendo las 9:10 a.m. del dia 10 de octubre de 2025, se procedi6 a la verificacion de los resultados del
Concurso al Mejor Péster en el marco del X1V Simposio Colombiano de Catélisis (XIV SiCCat). De
acuerdo con las bases del concurso, los posteres presentados el 9 de octubre de 2025 fueron evaluados en el
momento por los jurados designados. A partir de dichas calificaciones y conforme a los criterios
establecidos, el Comité Cientifico del XIV Simposio Colombiano de Catélisis — SiCCat 2025 realizé la
verificacion final de los resultados.

Criterios de evaluacion

Cada trabajo fue asignado a evaluadores independientes, integrantes del Comité Cientifico, evitando
conflictos de interés. El puntaje final asignado correspondi6 al promedio simple de las calificaciones
otorgadas por los evaluadores, de acuerdo con los siguientes criterios:

No. Criterio de evaluacion Puntaje Maximo
1 Organizacion y estructura del contenido 5 puntos
Disefio visual y estética 5 puntos
3 Comunicacion y defensa oral 5 puntos
Total 15 puntos

Finalizado el proceso, el acta de resultados del Comité Cientifico arrojé los siguientes resultados con un
triple empate a la mejor calificacion de la siguiente manera:

No. Autor Puntaje  Institucion

- Puntaje Puntaje
Poster Resumen final
. s i i I ial
08  Julieth Garcia Sanchez 15 g;ﬁ;’:;;ﬁa(dc;gmg de 14 14,5
. . . i i Nacional
41  Laura Camila Le6n Manrique 15 Universidad Naciona 13 14,0

sede Bogota (Colombia).

Universidad del Valle

(Colombia). 13 14,0

36 Ana Maria Orddiiez 15

Considerando los criterios establecidos para la evaluacion y, en caso de ser necesario, el desempate, se
determina que el siguiente trabajo resulta ganador de acuerdo con el puntaje final obtenido como promedio
de la evaluacion del poster y del resumen.
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Mejor Péster en el marco del X1V Simposio Colombiano de Catalisis (XIV SiCCat).

. L Puntaje

No. Titulo del trabajo Autora Institucién Finaf
Anédlisis del efecto del orden de Universidad
impregnacion de Niy TiO; en las Julieth Garcia niversida

08 propiedades fisicoquimicas y cataliticas de Sanchez. Industrial ~ de 14,5
un catalizador soportado en alimina para la Santander

reaccion de metanacion de CO..

Agradecemos a todos los participantes por su valiosa contribucion cientifica y a la Sociedad Colombiana
de Catalisis por su apoyo constante en la promocidn de la excelencia en la disciplina.

COMITE ORGANIZADOR
XIV Simposio Colombiano de Catalisis
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Foto grupal de los asistentes a la Escuela Colombiana de Catalisis 2025
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Foto grupal de los asistentes al XIV Simposio Colombiano de Catalisis (XIV-
SiCCat)
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