° 5 J
Escuelda
Argentina

4eCATALISIS

San Luis - 2025

PROGRAMA EAC 2024

Curso: “Técnicas de caracterizacion de catalizadores. Principios basicos de DRX,
XPS, SBET Y SEM”

FUNDAMENTACION

En la sintesis de catalizadores, las propiedades de éstos dependen no so6lo de las
propiedades de los materiales de partida, sino también de su morfologia y las
caracteristicas interfaciales, por lo que es muy importante su determinacion. La
caracterizacion de un catalizador es el aspecto mas importante en la investigacion y
desarrollo de catalizadores. El area superficial, la elucidacion de la estructura,
composicion y propiedades quimicas, tanto de los solidos utilizados en la catélisis
heterogénea como de los compuestos absorbidos y los intermediarios presentes en la
superficie del catalizador durante la reaccion, son de vital importancia para entender
la relacién entre las propiedades del catalizador y la actividad catalitica. Estas
técnicas constituyen una parte integral en cualquier tipo de investigacion en el area
de catalisis con miras a la trascendencia cientifica. EI conocimiento profundo de los
catalizadores permite tener herramientas para el disefio y optimizacion de estos.
Este curso abordaréa cuatro de las técnicas mas usadas para caracterizar materiales, la
difraccién de rayos X, la espectroscopia fotoelectronica de rayos X, microscopia
electronica de barrido, y la caracterizacién textural mediante la adsorcion de gases.
Conocer los principios basicos de cada técnica y la informacion que cada una brinda
sobre los catalizadores resulta de gran interés para todas las personas que trabajan en
el campo de la catalisis heterogénea.

OBJETIVOS

Introducir a los alumnos a los conocimientos minimos necesarios para poner a su
servicio las diferentes técnicas de caracterizacion de catalizadores, mediante clases
tedricas, y experiencias practicas en los equipos existentes. Asimismo, se pretende
que los alumnos, al finalizar el curso, puedan analizar e interpretar los resultados
provistos por estas técnicas.

CONTENIDOS MINIMOS

Conceptos basicos de difractometria de rayos x

Espectroscopia de Fotoelectrones de Rayos X: Principios y Aplicaciones.
Microscopia Electrénica de Barrido. Microanalisis con sonda de electrones.
Caracterizacion Textural de Catalizadores Nanoporosos mediante Adsorcion de
Gases.
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PROGRAMA DETALLADO
Modulo 1

Breve repaso del estado solido. Solidos cristalinos: (repaso) Clasificacion de los
sistemas cristalinos. Celda Unitaria. Planos e indices de Miller.

Fundamentos de la Difraccion de rayos X. Naturaleza de los rayos X. Coherencia y
cromaticidad. Interferencia de dos fuentes. Fendmeno de Young, efecto del nimero
de rendijas. Interaccion de los rayos X en cristales. Ley de Bragg. Fuente de rayos X.
Monocromador y filtros. Detectores. Difractograma y orden atomico. Aplicaciones
de la difractometria de rayos X.

Identificacidn de fases (practico). Analisis de un difractograma experimental. Tarjeta
de identificacidn y bases de datos. Vinculo entre las lineas de difraccion y los indices
de Miller, ejemplos simples. Visita al laboratorio de Difraccion de rayos X del
Intequi, Observacién de los equipos, identificacion de sus partes.

Modulo 2

Interaccion de fotones y electrones con la materia.

Espectro de rayos X: generacion del espectro continuo y del espectro caracteristico.
Espectroscopia de Fotoelectrones de Rayos X (XPS): Principios teoricos y
equipamiento.

Sistemas de ultra alto vacio (UHV).

Analisis cualitativo y cuantitativo.

Aplicaciones y ejemplos.

Modulo 3

Interaccion de los electrones con la materia: Trayectoria de los electrones en una
muestra. Perdida continua de energia. Volumen de interaccion. Simulaciones de
trayectoria de electrones por método de Monte Carlo. Influencia de la energia del haz
sobre el volumen de interaccion. Medicion del volumen de interaccion- Rango de los
electrones.

Generacion de electrones. Filamentos de tungsteno, de hexaboruro de lantano. Lentes
electromagnéticas. Parametros de la columna: Aperturas, astigmatismo, profundidad
de campo. Formacion de iméagenes. Sistemas de vacio.

Electrones secundarios. Electrones retrodispersados.

Generalidades sobre preparacion de muestras. Preparacion de muestras conductoras,
no conductoras.

Modulo 4
Introduccion. -Superficies: Caracteristicas, descripcion
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Adsorcién: Fisi y quimisorcion, definicion, caracteristicas.

Sdlidos Porosos clasicos; caracteristicas, clasificacion, descripcion

Técnicas Experimentales y Métodos: Método Manométrico para medir adsorcion:
descripcion y manejo de equipos. Determinacion de las Isotermas de Adsorcion.
Clasificacion de las Isotermas segun la IUPAC

Caracterizacion textural: Superficie especifica: -Modelo: Brunauer, Emmet y Teller:
descripcion, modo de obtencion y aplicacion. Microporosidad: Teoria de Dubinin y
colaboradores;Métodos graficos: t plot y alfa; DR_t. Distribucion de tamafio de
microporos: Howarth-Kawasoe, Saito Foley,etc.;Aplicacion de la Teoria del
Funcional de la Densidad;Métodos de Simulacién, conceptos y aplicacién de Monte
Carlo. Mesoporosidad: Condensacion Capilar: conceptos y aplicacién;Calculo de la
Distribucion de tamafio de Poros:Barret Joyner y Halenda, Villarroel, Barrera y
Sapag. Calculos Adicionales: Regla de Gurvich, volumen total de poros; Uso del
CO2 para la estimacion de ultramicroporos.

SISTEMA DE EVALUACION e realizara una evaluacion final escrita y se espera
asistencia del 100%.
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Modulo 2

-Joseph I. Goldstein, Dale E. Newbury, Joseph R. Michael, Nicholas W.M. Ritchie,
John Henry

-J. Scott, David C. Joy.; “Scanning Electron Microscopy and X-Ray Microanalysis”,
Fourth Edition, Springer (2018).
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