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Resumen  

En este artículo se presenta la síntesis por el método sol-gel de los óxidos mixtos Al-Zr-Ce y 

su caracterización, con técnicas apropiadas para determinar las principales variables físicas y 

químicas. El contenido se enfoca en el mejoramiento de las propiedades texturales, 

estructurales y superficiales de óxidos mixtos a diferente composición, con miras a su 

aplicación como soportes de catalizadores. La DRX muestra que los soportes tienen la 

presencia de las fases cristalinas de γ − Al2O3, t − ZrO2 sin lograrse cualificar el CeO2. Por 

UV-Vis/DRS se muestran las bandas de transferencia de dichos óxidos. La adsorción de N2 

muestra que son materiales mesoporosos con isotermas tipo IV. En el análisis de FTIR, se 

observan los grupos funcionales presentes en el sólido y las bandas de la vibración de los 

átomos. Por SEM, se observa que no presentan aglomeraciones en la superficie y buena 

dispersión. 

 
          Palabras claves: Síntesis, técnicas de análisis estructural, propiedades superficiales, soportes y  

                                        mesoporosos. 

 
Abstract 

 In this work, the synthesis is reported by the method sun-gel of the mixed oxides Al-Zr-Ce 

and its characterization, with appropriate techniques to determine the main physical and 

chemical variables. The present article is focused in the improvement from the textural, 

structural and superficial properties of mixed oxides to different composition, with an eye 

toward its application like supports of catalysts. Does the DRX show that the supports sample 

the presence of the crystalline phases of γ − Al2O3 , t − ZrO2  without being possible to 

qualify the CeO2 . For UV-Vis/DRS the bands of transfer of this oxides are shown. The 

adsorption of N2 sample that they are material mesoporosos with isotherm type IV. In the 

analysis of FTIR, the groups functional present are observed in the solid and the bands of the 

vibration of the atoms. By SEM, it is observed that they don't present masses in the surface 

and good dispersion. 

 

          Keywords: Synthesis, techniques of structural analysis, superficial properties, supports and  
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1. Introducción 
Los óxidos tienen importantes aplicaciones industriales, debido a sus propiedades superficiales y estructurales como: 
alta área superficial, alta porosidad, entre otras [1]. El óxido de aluminio ofrece alta superficie interna que permite 
controlar la distribución de tamaño de poro y permaneciendo estable a ciertas temperaturas [2], es un material 
resistente a la corrosión, capaz de remover aniones y cationes [3]. El óxido de zirconio incrementa la estabilidad 
térmica [4], mientras que el óxido de cerio es un aditivo importante para el almacenamiento de oxígeno [5]. La 
combinación de estos óxidos permite obtener un sólido con importantes propiedades para diferentes aplicaciones, 
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entre ellas como soporte de catalizador [6], se ha venido publicando que la acidez característica de los óxidos mixtos, 
promueve la obtención de catalizadores altamente activos ya que se considera, que existe relación directa entre la 
acidez Lewis en la parte superficial de los soportes binarios y el mejoramiento de la dispersión de fases activas [7]. 

2. Metodología 

2. 1. Síntesis de los soportes 

Para la preparación de soportes se realizó con base en lo reportado por Regabulto J. [8], con un porcentaje de: 
Al90%Zr9%Ce1%  y   Al94%Zr5%Ce1%. Usando una disolución de los alcóxidos precursores como: trisecbutóxido de 
aluminio (C12H27AlO3), butóxido de zirconio Zr(O(CH2)3CH3)4 y nitrato de cerio hexahidratado Ce(NO3)3 ∗ 6H2O  
vía sol-gel y agua bidestilada (H2O) y 1-butanol (C4H10O) como solvente e hidróxido de amonio (NH4OH) como 

agente precipitante. El gel obtenido se dejó en añejamiento 24 h manteniendo la temperatura a 70 C y agitación 
constante. Posteriormente la agitación se suspendió, y el gel fue retirado y colocado en un rotavapor, después se 

colocó en una estufa a 120 C/48 h, posteriormente fue tamizado y pesado, los óxidos mixtos se calcinaron a 550 

C/12 h con velocidad de calentamiento de 2.0 C / min. 
 

2. 2. Caracterización de los catalizadores 

Difracción de rayos X (DRX): Se utilizó un Difractómetro X’ Bruker Axs modelo D8 Advance el cual utilizó radiación Cu 

Kα (α = 1.5406 Å), de 20 a 80en la escala 2θ, en un paso de 0.02 y con un tiempo de paso de 1 segundo. 
Espectrofotometría de absorción molecular ultravioleta visible con reflectancia difusa de sólidos (UV/Vis-DRS): Se 
obtuvieron con un espectrofotómetro Varían Cary 300, provisto con una esfera de integración, útil en el análisis de 
polvos, se analizó la región de 190-800 nm utilizando BaSO4 como estándar blanco de reflectancia para la obtención 
de la línea base. 

Areas B. E. T (Fisisorción de N2): Las muestras fueron desgasificadas a 300 C durante 12 h y una adsorción física 

(Praxair 5.0 U.A.P.) de -198 C, mediante un equipo Micromeritics Modelo TriStar II.  
La espectroscopía infrarroja de transmisión (FTIR): Se realizó en un espectrómetro Shimadzu, modelo IRAffinity-1 

(Fourier Transform Infrared Spectrophotoner), 120 V 50/60 Hz 150 VA. Se usaron pastillas transparentes 
conteniendo la muestra a analizar y KBr como aglutinante.  
Microscopía electrónica de barrido (SEM): Los análisis de morfología de partículas se efectuaron a través de un 
microscopio electrónico de barrido, Scanning Electron Microscope, S.E.M., marca JEOL, modelo JSM-6010LA. 

3. Resultados de la caracterización de soportes 

3. 1. Difracción de Rayos X (DRX) 
 

Tabla 1. Tamaño promedio del cristal en nm de los soportes calculado con la ecuación de Sherrer. 

Soporte o Catalizador Ángulo de difracción 
(2θ) 

Tamaño promedio del 
cristal (nm) 

S1 
 

30 3.48 

S2 30 5.51  

 
La difracción de rayos X es útil también para medir el tamaño de partícula de una determinada fase, usando la 
fórmula de Scherrer. 

 

                                                                                Φ =
Kλ

βcosθ
                                                                                     (1) 
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Figura 1. DRX de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1% 

En la figura 1 se observan picos los cuales se asocian al óxido de aluminio con una estructura cubica llamada γ −
Al2O3

 [9]. Podemos observar las señales más intensas en (2θ =37.93°, 46.19° y 67.31°) correspondientes a los planos 
cristalográficos (222) (400) y (440) [10, 11]. Los picos que se observan en (2θ = 30.27°, 35.18°, 50.57°, 60.08° y 74.40°) 
correspondientes a los planos cristalográficos (101), (110), (112), (211) y (202) teniendo como pico principal el plano 
(101) localizado en 30.11° en escala de 2θ; estos planos son característicos del óxido de zirconio con la estructura 
tetragonal de t − ZrO2 [12]. En el caso del óxido de cerio es posible que el tamaño de los cristales de Ce sea tan 
pequeño, debido a su bajo porcentaje (1%) para ser detectado por esta técnica [13].  

 

3. 2. Espectrometría de Absorción Molecular Ultravioleta Visible con Reflectancia Difusa de Sólidos (UV-

Vis/DRS) 

 

Figura 2. UV-Vis/DRS de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1% 
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En la figura 2, el óxido de aluminio presenta una banda entre 200-400 nm, con máximo en 250 nm que corresponde 
a una energía de 4.77 eV [14]. El óxido de zirconio muestra una transición de banda directa, presentando dos zonas 
de absorción entre 200-380 nm, con un máximo en 219 nm que corresponde a una energía de 4.86 eV [15]. El óxido 
de cerio es conocido por tener una fuerte absorbancia en el rango ultravioleta con una banda característica en 250 
y 297 nm, que están asignadas a las transferencias de carga Ce3+ ← O2− y Ce4+ ← O2−  [16]. El ancho de banda 
sugiere que los iones de cerio podrían tener más de un simple estado de oxidación [17]. 

 
3. 3. Áreas BET (Fisisorción de 𝐍𝟐)  

Tabla 2. Área específica, diámetro y volumen promedio de poro de los soportes por el método B. E. T. 

Catalizador Área específica 
(𝐦²/𝐠) 

Diámetro de poro 
(𝐧𝐦) 

Volumen de 

poro 𝐜𝐦𝟑/𝐠 

S1 279.2 12.4 1.18 

S2 283.4 12.8 1.27 

 

 

Figura 3. Isotermas de adsorción-desorción de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1% 

La Figura 3 presenta isotermas tipo IV de acuerdo con la IUPAC, característica de sólidos mesoporosos (diámetro de 
poro entre 2 y 50 nm) [18]. Estas isotermas tienen un tipo de histéresis H1, que muestra las ramas de adsorción-
desorción paralelas y casi verticales, característico de materiales con poros cilíndricos y con un elevado grado de 
uniformidad del tamaño de poro y su conectividad porosa superficial [19].   

 
3. 4. Espectroscopía Infrarroja de Transmisión (FTIR) 

 

Figura 4. FTIR de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1%. 
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En la figura 4, los grupos OH de los catalizadores identificados son dados por las vibraciones C-H situadas en  
3468.16 cm−1 [20]. La señal de flexión perteneciente a enlaces δ (C-H) en 1394.59 cm−1 identifica materia orgánica 
retenida en el sólido aún después de la calcinación [21]. Sin embargo, se observa variación de las bandas de los grupos 
OH en el soporte. El aumento de la banda ancha situada por debajo de 3427.65−1, se relaciona con la reposición de 
grupos OH de la superficie, eliminándose los pocos grupos OH que se encontraban libres [22], se atribuye a la vibración 
de una fuerte banda correspondiente a la flexión δ(H − OH) de agua adsorbida [23], dada por las vibraciones de 
deformación de tipo tijera de los protones del agua adsorbida físicamente [21]. La banda de vibración alrededor de 
1630.88 cm−1 es asociada al enlace Al-OH [24]. Aunque las bandas muestran un ligero cambio en la posición dentro 
del espectro, no desaparecen de este espectro, sólo que coinciden con las bandas de absorción mostrados Zr-O en 
la región 500.60 cm−1. La banda de vibración del enlace Ce-O es localizada alrededor de los 785.06cm−1 [25]. 

 
3. 5. Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 
 
La Figura 5. Representa la distribución de los diferentes elementos presentes en los soportes, el color rojo representa 
el O en el material, el color verde es el Al, el color morado es el Zr y el celeste el Ce. Es de esperar un sistema 
homogeneo del óxido mixto, y esto es debido al método de preparación del soporte, el método Sol-Gel es una técnica 
con rutas químicas muy estudiadas y altamente reproducibles [8]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 5. SEM de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1% 

 
 
 
 
 
 

Figura 5. SEM de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1%. 

 

3. 6. Electrones secundarios (SE) 

La Figura 6 permitió observar la morfología que presentaron los soportes después de ser calcinadas a 550 C. 
Podemos observar, la superficie de las nanopartículas estudiadas, la dispersión sobre toda la superficie del material, 
la imagen superior es el empalme entre las tres imágenes de abajo. 
  

 

BES0.2 mm
O K0.2 mm

Ce L0.2 mm Zr L0.2 mm
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Figura 6. SE de los soportes Al90%Zr9%Ce1% y Al94%Zr5%Ce1% 

4. Conclusiones 
Se obtuvieron dos óxidos mixtos con diferentes concentraciones porcentuales de óxido de aluminio, cerio y zirconio 
por el método de síntesis sol-gel, a partir de precursores orgánicos. La síntesis de estos trióxidos permitió obtener 
solidos con alto grado de pureza, homogéneos y con alta área superficial ya que se logra disminuir las distancias 
medias de difusión iónica, por lo que se alcanza más fácilmente un estado de equilibrio. 
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