


 

mismas condiciones en que se realizó la calcinación del soporte. 

Los materiales sintetizados fueron caracterizados empleando diferentes técnicas tales como 

Reducción a Temperatura Programada (TPR) para estudiar la reducibilidad de los diferentes 

componentes, Desorción de Amoníaco a Temperatura Programada (TPD NH3) para 

determinar la densidad y fuerza de sitios ácidos y Espectroscopía Fotoelectrónica de Rayos 

X (XPS) para conocer el estado de oxidación de las especies superficiales. Los ensayos de 

TPR se realizaron empleando 5%H2/Ar, en un equipo de flujo acoplado a un Espectrómetro 

de Masas registrando el consumo de H2 mientras se calienta a 10°C/min. La temperatura de 

reducción determinada con este proceso para el primer pico de reducción (reducción del 

metal noble), será la utilizada luego para el tratamiento de activación del catalizador, previo 

a su utilización en una reacción y demás técnicas de caracterización. Los ensayos de TPD 

NH3 se realizaron también en un equipo de flujo, la adsorción de NH3 (1%NH3/He) se realizó 

a 100°C y luego se efectuó el calentamiento de la muestra hasta 700°C a una velocidad de 

10°C/min con flujo de He, registrando la intensidad de la señal de NH3 en un espectrómetro 

de masas. Los análisis de XPS se realizaron en un instrumento Multitécnica Specs equipado 

con una fuente de rayos X dual Al/Mg. Los espectros se obtuvieron con una energía de paso 

de 30 eV con ánodo de Mg operado a 200 W. Las muestras fueron sometidas a reducción 

en flujo de H2/Ar (5%) durante 30 minutos, y posteriormente fueron evacuadas en ultra alto 

vacío durante 2 horas antes de la lectura. 

Los ensayos catalíticos se realizaron en un reactor discontinuo (Parr 4565), conteniendo 

0,5g de catalizador (reducido en flujo de H2) y una solución acuosa de ERY (0,4M) con 

agitación a 660 rpm. Cuando se alcanza la temperatura deseada (200°C) se admitió H2 

hasta alcanzar la presión deseada (t=0). La evolución temporal de reactivos y productos se 

siguió tomando muestras periódicamente de la fase líquida y analizándola mediante HPLC 

con detector de índice de refracción y una columna HPX-87H (Aminex). Una vez 

identificados los compuestos presentes en la fase líquida como así también sus 

concentraciones, se sigue el avance de la reacción mediante el cálculo de la conversión de 

ERY (XERY) y balance de carbono (BC). 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Los perfiles de TPR obtenidos permitieron seleccionar la temperatura de reducción 

adecuada para asegurar la reducción total del metal noble mientras que las especies de Re 

se encuentran parcialmente oxidadas (Virgilio et al. 2021). En el caso de los catalizadores 

bimetálicos, el consumo de H2 resultó inferior al consumo teórico calculado asumiendo que 

todas las especies metálicas se reducen lo cual está de acuerdo con resultados previos que 

informan que el Re se estabiliza en un estado de oxidación intermedio (Koso et al. 2011). A 

altas temperaturas se observó un pequeño consumo de H2 que puede atribuirse a cierta 

reducción de la ZrO2.  

En la Tabla 1 se muestran los resultados de TPD NH3 y XPS. Todos los catalizadores 

mostraron cierta acidez, siendo los bimetálicos los más ácidos probablemente debido a los 

precursores empleados que generan acidez adicional al soporte. Sin embargo, el catalizador 

ReOx/ZrO2 y el soporte ZrO2 también mostraron acidez (104 y 78 ✂�✁✄☎✆ respectivamente) lo 

cual concuerda con lo informado en literatura respecto a que le presencia de especies Re-

OH aportan también sitios ácidos (Virgilio et al. 2021). 






