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RESUMEN

Extruidos de AlFe-PILC con forma de ci-
lindro compacto se emplearon como cata-
lizadores en la reaccion de oxidacion de fe-
nol en medio acuoso. Debido a que el
proceso de elaboracion de los extruidos
con fase activa AlFe-PILC afecta la activi-
dad intrinseca del catalizador, en este tra-
bajo se determinaron la resistencia meca-
nica y la estabilidad quimica del catali-
zador conformado, asi como las limitacio-
nes difusionales por efecto de la aglomera-
cion. Los extruidos se elaboraron con la
proporcién masica 42/28/30 de arcilla in-
tercalada con AlFe, aglomerante (mezcla
50/50 de bentonita sédica y célcica) y
agua, exhibiendo elevada resistencia me-
canica y estabilidad quimica a la inmersién
en agua. Los extruidos de AlFe-PILC pre-
sentaron un factor de efectividad menor a
1; por tanto, la reacciébn se encuentra
limitada por la difusién intraparticula.

Palabras clave: arcilla pilarizada, ex-
truido, oxidacién de fenol, difusion intra-
particula.

ABSTRACT

AlFe-PILC catalyst shaped as extruded
compact cylinders was used in the oxida-
tion of phenol in an aqueous medium. As
the process of manufacturing AlFe-PILC
extruded, affects the intrinsic activity of
the catalyst, in this work the mechanical
resistance, the chemical stability and the
diffusional limitations of the catalyst con-
formed were determined. The extruded
were manufactured with mass ratio
42/28/30 of intercalated clay with AlFe,
binder (50/50 mixture of sodium and cal-
cium bentonite) and water, exhibiting
high mechanical resistance and chemical
stability toimmersioninwater. The extru-
ded AlFe-PILC showed an effectiveness
factor lessthan 1, therefore, thereactionis
limited by intraparticle diffusion.

Key words: pillared clay, extruded,
phenol oxidation, intraparticle diffusion.

RESUMO

Catalisador AlFe-PIL C extrudado emfor-
ma de cilindro compacto foi utilizada na
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reacdo de oxidacdo do fenol em meio
aquoso. Dado que o processo de desenvol -
vimento da fase ativa extrudados com
AlFe-PILC afetaaatividade intrinsecado
catalisador, neste trabalho determinar a
resi sténciamecanicaeestabilidade quimi-
ca do catalisador formando, e as limitag-
Oesdifusionais. Os extrudados foram pro-
duzidos com arelacdo massa 42/28/30 de
argilaintercaladas com AlFe, aglutinante
(50750 misturade bentonitade sddio e cal-
Cio) e &gua, exibem altaresisténciameca
nicae estabilidade quimicadeimersdo em
agua. Os extrudados AlFe-PILC mostrou
um factor de eficaciamenor a 1, portanto,
areacdo é limitada pela difusdo intrapar-
ticula.

Palavras-chave: argila pilarizada, ex-
trudado, oxidacdo do fenol, difusao
intraparticula.

INTRODUCCION

Barrer y MacLeod fueron los primeros en
introducir el concepto de transformacién
de solidos laminares en estructuras poro-
sas por insercion de moléculas en el espa-
ciado laminar de minerales arcillosos tipo
esmectita (1). El término “pilarizada” y
“pilarizacién” fue empleado para desig-
nar el proceso en el cual moléculas inor-
géanicas robustas se intercalan entre las 1a-
minas de las arcillas mediante un
mecanismo de intercambio i6nico segui-
do de remocion del solvente. Posterior-
mente el sélido se calcina, preservando la
estructura del mineral arcilloso y dando
lugar a la formacion de pilares en el espa-
cio interlaminar (2, 3). La introduccion
de pilares, ademas de aumentar la resis-
tencia y estabilidad térmica del material
arcilloso, proporciona micro y mesopo-
rosidad, aumenta el area superficial, da
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mayor acceso a los sitios cidos presentes
en la arcilla natural y genera especies po-
tencialmente activas para una reaccion
especifica (2-4).

La estructura quimica del pilar puede
ser modificada por la sintesis de pilares
mixtos, los cuales se obtienen a partir de
la hidrolisis de soluciones que contienen
varios cationes metalicos. El cation pila-
rizante principal es el aluminio y el se-
gundo catién inorganico se adiciona para
mejorar la estabilidad térmica y las pro-
piedades adsortivas y cataliticas de la ar-
cilla pilarizada (4, 5). Las arcillas pilari-
zadas con AlFe (AlFe-PILC, PILC es la
abreviatura de pillared inter layered
clays) han demostrado ser catalizadores
eficientes en la reaccion de oxidacion de
fenol en condiciones extremadamente
suaves de temperatura y presion (25 °Cy
presion atmosférica) y con elevada esta-
bilidad en medio acuoso, lo cual hace que
estos materiales sean considerados como
una alternativa para la oxidacion de
compuestos organicos (6-8).

El desarrollo industrial de catalizado-
res basados en arcillas pilarizadas depen-
de de la capacidad de conformar el mate-
rial en polvo en una forma comercial
(pellets, aglomerado, extruido) que con-
serve las propiedades quimicas y de reac-
tividad de la fase activa, y de que, ade-
més, pueda ser empleada en reactores de
lecho fijo con bajas caidas de presion (9,
10). Los lechos fijos convencionales for-
mados por particulas del catalizador en
polvo presentan efectos adversos puesto
que inciden sobre pardmetros tan impor-
tantes como la caida de presion. En cuan-
to a las limitaciones difusionales, las va-
riables que la reducen —tales como mayor
velocidad del fluido (para la difusién ex-
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terna) y reduccion del tamafio de particula
del catalizador (para la difusion interna)-
producen un aumento de la caida de pre-
sién del lecho. Cuando ambos pardmetros
deben optimizarse, se emplean soportes
estructurados para asegurar el paso del
fluido con bajas caidas de presion (11).
La elaboracién de pellets basados en arci-
llas pilarizadas esti asociada a la forma-
cion de mezclas con caracteristicas de
plasticidad adecuadas que puedan ser ex-
truidas y sometidas a tratamiento térmi-
co, sin modificar considerablemente las
propiedades texturales y quimicas de la
fase activa. Ademas, la estructura
extruida, una vez tratada térmicamente,
debe presentar buena resistencia
mecanica y estabilidad en el medio de
reaccion (12).

Cuando los reactivos se difunden hacia
el interior de los poros del catalizador ex-
truido, la concentracion en el exterior del
poro es mayor que el interior; por tanto,
no toda la superficie catalitica es accesi-
ble para la misma concentracién. Adicio-
nalmente, los poros del catalizador no son
rectos ni cilindricos, sino que pueden es-
tar compuestos de una serie de trayectos
tortuosos, con interconexiones de area
transversal variable. Por consiguiente, la
velocidad de reaccion esta limitada por la
difusion de los reactivos o productos des-
de la superficie externa al interior del ca-
talizador (resistencia interna o intrapar-
ticula) (13).

En este trabajo se determinaron la
plasticidad de la arcilla de partida y la
mezcla de extrusion, asi como la resisten-
cia mecanica y la estabilidad quimica del
catalizador extruido, aspectos fundamen-
tales en la conformacion de materiales ce-
ramicos. Igualmente, se evaluaron tanto

la actividad de los extruidos basados en
AlFe-PILC como la fase activa en forma
de polvo, y a partir de los datos de con-
version de fenol en funcién del tiempo se
cuantifico la resistencia a la difusién
intraparticula.

MATERIALES Y METODOS

Sintesis de AlFe-PILC

La arcilla de partida correspondi6 a una
bentonita proveniente del Valle del Cau-
ca, Colombia, la cual se separé por tama-
o de particula (< 2 um) segin el proce-
dimiento de sedimentacion gravimétrica
(14) y se homoioniz6 con CaCl,. Para el
proceso de homoionizacién, la fraccion
separada de arcilla se suspendié al 5% p/v
en una solucién de CaCl, 0,5 M (15) y se
agit6 durante 12 h (dos intercambios);
posteriormente se lavé con agua destilada
hasta conductividad cercana a 20 uS/cm,
y finalmente se sec6 a 60 °C. La concen-
tracién de Fe empleada en la sintesis del
agente pilarizante sélido fue del 5% mo-
lar. Los detalles de la sintesis del agente
pilarizante mixto AlFe y del procedi-
miento de modificaciéon de la arcilla en
medio concentrado se encuentran amplia-
mente descritos en la literatura (16, 17).

Elaboracion de extruidos
de AlFe-PILC

Para la manufactura de los extruidos se
empleo arcilla intercalada con AlFe como
fase activa, una mezcla 50/50 de bentoni-
ta natural en forma s6dica (B-Na) y calci-
ca (B-Ca) como aglomerante y agua como
lubricante. La composicion de la mezcla
se determind con base en ensayos previos
que incluyeron: variacién de la relacion
fase activa/aglomerante y ensayos de re-
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sistencia mecénica y estabilidad quimica
(inmersién en agua) de los extruidos des-
pués de ser sometidos a diferentes trata-
mientos térmicos, encontrandose una re-
lacion mésica 6ptima de 42/28/30 de fase
activa, aglomerante y agua (18). Los ex-
truidos fueron secados a 60 °C, calcina-
dos a 500 °C por 2 h, y las dimensiones fi-
nales después del corte fueron d.,, = 1,96
mmy L = 4,0 mm (Figura 1). Conel fin
de evaluar la contribucion catalitica del
aglomerante, se elaboraron extruidos ci-
lindricos con la mezcla formada por ben-
tonita sddica y célcica.

Caracterizacion de la arcilla
pilarizada y los extruidos

La caracterizacion de la bentonita natural
(B-nat) y la bentonita pilarizada con AlFe
mediante fluorescencia de rayos X
(FRX), capacidad de intercambio cationi-
co (CIC), difraccion de rayos X (DRX),
adsorcidén-desorcién de N, a 77 K y re-
ducciéon a temperatura programada
(TPR-H,) se encuentra detallada en la li-
teratura (16, 17).

La plasticidad de la mezcla de extru-
sién se determind empleando el método
de Atterberg (19), siguiendo la norma
D-4318 de la ASTM (20), en la cual una
pasta compuesta por la fase activa, el
aglomerante y el agua se secé progresiva-
mente pasando del estado liquido al plés-
tico y finalmente al sélido. Los valores
que se determinaron con este método fue-
ron: limite liquido (LL), limite plastico
(LP), indice de plasticidad (IP) y limite de
contraccion o retraccion (LC).

Los patrones de difraccién de rayos X
de la mezcla de extrusion fueron tomados
en un equipo LabX XRD-6000 Shimad-
zu, con un tamafio de paso de 0,02 °26'y
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Figura 1. AlFe-PILC (fase activa) y extruidos de
AlFe-PILC con forma de cilindro compacto.

tiempo de paso 2 s, usando radiaciéon
Cu-Ka.

La resistencia mecanica de los extrui-
dos se evalud en un analizador universal
de textura TA-TX Plus. A partir de la gra-
fica fuerza-tiempo se determino la varia-
cion de la fuerza puntual confinada en sen-
tido transversal al eje hasta fractura. Para
esta prueba se utiliz6 una sonda cilindrica
de acero inoxidable de 25 mm de didmetro
y fue aplicada una fuerza de 0,5 kg;.

La estabilidad a la inmersién en agua
de los extruidos se evalio de manera cua-
litativa. Para este ensayo, una o varias
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porciones del extruido se depositaron en
un vial de vidrio transparente con 20 mL
de agua destilada y se realizaron observa-
ciones al tiempo cero y a las 24 h para va-
lorar visualmente si el extruido se destru-
ye, se agrieta, se fragmenta o permanece
igual después del contacto con el agua.

Ensayos de actividad catalitica

La actividad catalitica de AlFe-PILC
(fase activa) y los extruidos de AlFe-
PILC (pellets cilindricos) se evaluaron en
la reaccién de oxidacion de fenol en me-
dio acuoso. Los ensayos con la fase activa
en forma de polvo se realizaron seguin el
procedimiento reportado en trabajos pre-
vios (7, 8, 16, 17). Para los ensayos con
los extruidos se empled un reactor semi-
bacth de vidrio tipo cesta (21), con una
capacidad de 400 mL, abierto a la atmds-
fera, termostatado a 25 °C, con agitacion
magnética constante (700 rpm) y provisto
de cuatro cestas elaboradas en malla plas-
tica (para contener los extruidos) sujetas a

un eje de acero inoxidable, el cual esté co-
nectado a un motor (Figura 2). Para estos
experimentos de emplearon 250 mL de
solucién de fenol 5x10* M, 2,08 g de ex-
truido, 20 mL de H,0, 0,1 M y se ajust6
el pH del medio reaccionante a 3.7.

RESULTADOS Y DISCUSION

EnlaTabla I se resumen los resultados de
la caracterizacion de la bentonita natural
y la arcilla pilarizada con AlFe. Se obser-
v un decrecimiento en la relaciéon méasica
Si/Al de AlFe-PILC (Si/Al = 1,60) res-
pecto a la bentonita de partida (Si/Al =
2,26), lo cual verifico la modificacion
quimica del material, resultado acorde
con la disminucién en la capacidad de in-
tercambio catidnico (CIC) del s6lido mo-
dificado (17). El contenido de Fe en
AlFe-PILC fue ligeramente menor al de
la bentonita de partida, debido a la baja
concentraciéon de Fe en el agente pilari-
zante (0,17% p/p) y a que el Fe presente

Figura 2. Esquema del reactor de mezcla completa tipo cesta.

77

Fisicoquimica e Inorganica



REVISTA COLOMBIANA DE QUIMICA, VOLUMEN 39, nro. 1 DE 2010

Tabla 1. Caracterizacién quimica, estructural y textural de la bentonita y la arcilla pilarizada.

Muestra Si Al Fe CIC door SBET-Remy Shicroporo
(%) (%) (%) (meq/100 g) (A) (m*/g) (m*/g)
B-nat (60 °C) 24,9 11,0 6,9 46,4 13,8 44 2
AlFe-PILC 21,6 13,5 5,4 13,9 18,2 160 127
(400 °C)

en la arcilla natural puede ser intercam-
biado durante la modificacion (16). El co-
rrimiento de la reflexion dyy; correspon-
diente al espaciado basal de 13,8 A para la
arcilla de partida (B-nat sin calcinar) ha-
cia valores mayores, confirmé la modifi-
cacion estructural del s6lido AlFe- PILC.
En general, el proceso de pilarizacion con
AlFe condujo a modificaciones de la tex-
tura del sdlido respecto a la arcilla de par-
tida, aumentando considerablemente el
area superficial total (Sger-remy) y €l drea
microporosa (Smicroporo) (17).

De otro lado, la plasticidad de las arci-
llas se ha definido como la capacidad de
deformacion bajo esfuerzo sin pérdida de
la cohesion; por tanto, dicha propiedad po-
sibilita que la arcilla pueda moldearse. La
determinacion de los limites de Atterberg
se efectud para valorar preliminarmente la
plasticidad y para establecer la moldeabili-
dad en crudo de la pasta arcillosa (22). Los
limites de consistencia de la bentonita s6-
dicay calcica (aglomerante) y de la mezcla
formada por arcilla intercalada con
AlFe/B-Na/B-Ca en proporciéon mésica
60/20/20 se muestran en la Tabla 2. El in-

dice de plasticidad de la B-Na fue 5,4
veces el de la B-Ca, lo cual indica que la
primera tiene mayor plasticidad y facili-
dad de ser moldeada; sin embargo, al rete-
ner mayor cantidad de agua en la estructu-
ra, la contraccién en el secado es mayor.
Aunque la bentonita sddica es la que desa-
rrolla mayor plasticidad, es a su vez la que
tiene un limite de contraccién mas eleva-
do, lo que constituye un aspecto poco con-
veniente para un aglomerante, debido a
que las pérdidas de agua por efecto del se-
cado afectan dimensionalmente el mate-
rial, disminuyendo su estabilidad mecani-
ca. De acuerdo con los anélisis de los
limites de consistencia, el aglomerante se-
leccionado para la elaboracion de los ex-
truidos corresponde a una mezcla 50/50 de
B-Na y B-Ca, donde la B-Na aporta alta
plasticidad a la mezcla y facilita el proceso
de extrusion, en tanto que la B-Ca dismi-
nuye los efectos por contraccion asociados
al secado del material. Este tiltimo aspecto
es muy importante en la elaboracion de ex-
truidos de AlFe-PILC, puesto que el mate-
rial conformado debe ser secado y tratado
térmicamente a 500 °C sin que se agriete.

Tabla 2. Limites de consistencia de la bentonita natural y mezcla de extrusion (arcilla intercalada
con AlFe/B-Na/B-Ca en proporcion masica 60/20/20).

Muestra LL (%) LP (%) LC (%) IP (%)

B-Na 322 39 41 283

B-Ca 96 44 17 52

Mezcla de extrusion 91 38 15 53
78
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En general, la mezcla de extrusion for-
mada por arcilla intercalada con AlFe, ben-
tonita sodica, bentonita célcica y agua se
puede catalogar como plastica (IP > 50%),
y en el diagrama de Casagrande se ubicaria
en la zona correspondiente a arcillas inor-
génicas de alta plasticidad (19, 23, 24),
conservando las caracteristicas reoldgicas
del aglomerante empleado. Cabe resaltar
que en arcilla intercalada, los cationes de
compensacion han sido remplazados en su
mayoria por polihidroxicationes multime-
talicos y estos no asocian agua de hidrata-
cion; por tanto, este componente imparte
muy baja plasticidad a la mezcla.

Para analizar la influencia de las pro-
piedades mecénicas de los extruidos en
funcién de la direccion en la cual se aplica
la carga, se realizaron ensayos de com-
presion uniaxial a los extruidos (fuerza
vs. tiempo) con una sonda cilindrica de 25
mm de didmetro (Tabla 3). En el proceso
de extrusion de pastas arcillosas ocurren
fenémenos de orientacion preferente de
las particulas de los minerales laminares
en la direccién paralela al eje de extrusion
(25). La fuerza y el trabajo de fractura en
los extruidos cilindricos tratados térmica-
mente a 500 °C fueron menores cuando la
carga se aplico en la direccion paralela a
la orientacion de las particulas, debido a
que la relacion didmetro/altura fue de
0,25, y en el sentido de aplicacion del es-

fuerzo (paralelo a la orientacion de las
particulas) la resistencia a la fractura es
inversamente proporcional a la longitud
de la pieza. Estas mediciones pueden co-
rrelacionarse con la desactivacion meca-
nica del catalizador al ser empleado en
reactores de lecho fijo, donde suele pre-
sentarse pérdida del material catalitico
por atricién, abrasion o rompimiento.

La estabilidad quimica de los extrui-
dos se midi6 cualitativamente mediante
ensayos de inmersién en agua. Los ex-
truidos tratados térmicamente a 105 °C se
destruyeron al contacto con el agua (Fi-
gura 3a) debido a que la arcilla natural
empleada como aglomerante tiene eleva-
da capacidad de rehidratacién. Los ex-
truidos calcinados a 400 °C presentaron
grietas en la superficie después de las 24 h
de inmersion en agua (Figura 3b), y los
tratados a 500 °C (Figura 3c) exhibieron
alta estabilidad en medio acuoso, incluso
después de un mes de inmersion. Con-
vencionalmente, la arcilla intercalada con
AlFe es calcinada a 400 °C con el fin de
generar los pilares, mejorar la resistencia
y estabilidad del material, proporcionar
porosidad y aumentar el area superficial.
Como a 400 °C no se logr6 completa
estabilidad de los extruidos en medio
acuoso, se eligi6 500 °C como Ila
temperatura de tratamiento térmico de los
extruidos.

Tabla 3. Propiedades mecanicas de los extruidos de AlFe-PILC en funcidn de la direccién en la

cual se aplico la carga.

Extruido Carga aplicada Fuerza (N) Trabajo de fractura (N.s)
L
Cilindro compacto de O 137,1 23,4
AlFe-PILC, L = 4,0 mm D
60,1 14,3
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Figura 3. Ensayos de estabilidad mecénica de los extruidos de AlFe-PILC en funcion del tratamiento térmico:

a) 105 °C, b) 400 °C y 500 °C.

En la Figura 4 se observa el patron de
DRX de la bentonita natural (B-nat), de la
arcilla pilarizada con AlFe (AlFe-PILC)
y del extruido después del tratamiento tér-
mico a 500 °C (Extr AlFe-PILC). El di-
fractograma del s6lido AlFe-PILC en
polvo reveld la introduccion efectiva del
policatiéon metalico y la posterior forma-
cion del pilar en el espacio interlaminar, y
el DRX del extruido de AlFe-PILC exhi-
bid igualmente la sefial caracteristica de
la arcilla pilarizada (= 18,0 A).

Extr AlFe-PILC

AlFe-PILC d,,, = 18,2 A

B-nat d,,, = 13,8 A

4 8 12 16
°2 Theta

Figura 4. DRX de la arcilla natural, la arcilla pilari-
zada en polvo y el extruido de AlFe-PILC.
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En la Tabla 4 se resumen los resultados
del analisis textural de la arcilla natural, la
arcilla pilarizada con AlFe (en polvo) y el
extruido respectivo. En general, el extruido
de AlFe-PILC conservo las propiedades
texturales de la fase activa en polvo, y la
disminucién en el area superficial y volu-
men de microporo con respecto a la arcilla
pilarizada se debid a las caracteristicas del
aglomerante empleado (bentonita natural
que se encuentra en una proporcion masica
del 40% en el extruido seco).

Los resultados de la actividad cataliti-
ca de AlFe-PILC y el extruido con fase
activa AlFe-PILC mostraron el efecto be-
néfico de la introduccion de las especies
de AlFe (pilares) en el s6lido, tanto en la
conversion de fenol como de COT (Figu-
ras 5a y 5b). La fase activa en forma de
polvo logrd el 100% de conversion de fe-
nol a las 2 h de reaccion y 62,0% de con-
version de COT a las 8 h de reaccion, en
tanto que el extruido de AlFe-PILC al-
canzd 100 % de conversion de fenol a las
7hy 53,2% de conversion de carbono or-
ganico total (COT) al cabo de 8 h de reac-
cién. La concentraciéon de Fe lixiviado
por los catalizadores durante la reaccién
fue menor a 0,14 mg/L, demostrando una
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Tabla 4. Caracterizacion textural de los diferentes sélidos.

Muestra SEET-Remy (M*/g)

Vmicroporo (cm3/ g)

B-nat (60 °C)
AlFe-PILC (500 °C)
Extr AlFe-PILC (500 °C)

0,0006
0,0318
0,0131

gran estabilidad de la fase activa en el me-
dio de reaccién. Es importante sefialar
que aunque el tiempo para alcanzar los
mismos niveles de conversion se incre-
menta, la actividad catalitica de los ex-
truidos con un contenido mucho menor de
fase activa (0,17% p/p de Fe en el agente
pilarizante empleado en la sintesis de
AlFe-PILC) se conserva. Las diferencias
en actividad y selectividad del extruido de
AlFe-PILC respecto a la fase activa en
polvo fueron debidas al proceso de aglo-
meracion, el cual generd resistencias di-
fusionales. Dichas resistencias difusio-
nales fueron puestas en evidencia a través
de la determinacion de factores como el
mddulo de Thiele y el factor de
efectividad de los materiales.

Los datos de conversion de fenol en
funcion del tiempo fueron satisfactoria-
mente ajustados a una ecuacioén cinética
de primer orden, tal y como ha sido re-
portado en la literatura (26). Para la de-
terminacion de la constante de velocidad
de reaccion (k) se tomaron datos experi-
mentales después de superado el periodo
de induccién (30 minutos para el cataliza-
dor en polvo y 2 h para el extruido). Para
cuantificar la disminucion de la velocidad
de reaccion debida a la resistencia a la di-
fusion en el poro se empled el factor de
efectividad, (), definido como el cocien-
te entre la velocidad de reaccion real (ob-
tenida con el extruido) y la velocidad de
reaccion que se observaria si toda la su-
perficie estuviera expuesta (correspon-

diente a la fase activa en forma de polvo).
En particular, para reacciones de primer
orden:

tanh ¢
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=
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Figura 5. Conversion de fenol (a) y COT (b) de la
fase activa en polvo, el extruido de AlFe-PILC y el
aglomerante.
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Tabla 5. Constante de velocidad de reaccion, factor de efectividad y modulo de Thiele para la fase

activa en polvo y el extruido de AlFe-PILC.

Muestra « (min™) n )

AlFe-PILC 0,1149 = 1,0 <0,5

Extr AlFe-PILC 0,0047 4,1x10? 24,4
Donde ¢, una magnitud adimensional, CONCLUSIONES

es conocida como médulo de Thiele (13,
21). No se consideraron las limitaciones a
la transferencia de masa externa, dado
que la agitacién en el reactor de mezcla
completa es superior a 400 rpm (27), lo
cual garantiza un perfil de concentracién
y temperatura uniforme en todo el reac-
tor. En la Tabla 5 se resumen los resulta-
dos obtenidos a partir del andlisis de la
conversion de fenol vs. tiempo para la
fase activa en forma de polvo y el
extruido.

El factor de efectividad de AlFe-PILC
en polvo (fase activa) se consideré apro-
ximadamente igual a 1, puesto que el dia-
metro de las particulas empleado fue muy
pequeiio (muestra tamizada en malla 100,
d, < 150 um), y segiin ensayos de activi-
dad catalitica con sélidos similares, la
reaccion no esta limitada por la difusién
interna del catalizador (27). El extruido
con fase activa AlFe-PILC present6 un
valor de # menor a 1; por tanto, la reac-
cién esta limitada por la difusion intrapar-
ticula y la concentracién de los reactivos
disminuye dentro de los poros. Para valo-
res grandes del modulo de Thiele (¢ >
5), la concentracién del reactante des-
ciende rapidamente hasta cero a medida
que se desplaza hacia el interior del poro;
por consiguiente, la difusién influye so-
bre la velocidad de reaccion, y la resisten-
cia a la difusion intraparticula es impor-
tante y determinante en el compor-
tamiento catalitico de los extruidos (21).
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Las propiedades fisicoquimicas de la ben-
tonita dependen de los cationes de inter-
cambio presentes en la estructura. Asi, la
bentonita sodica es altamente hinchable,
presenta limite liquido e indice de plasti-
cidad elevado, en tanto que la bentonita
calcica es poco hinchable y presenta indi-
ces de plasticidad y contraccion bajos.
Por ende, el aglomerante seleccionado
para la elaboracién de los extruidos de
AlFe-PILC correspondi6 a una mezcla de
bentonita sodica y bentonita célcica, don-
de la primera imparte plasticidad y facili-
ta el proceso de extrusion, y la segunda
disminuye los efectos por contraccion
asociados al secado del material.

Los extruidos de AlFe-PILC tratados
térmicamente a 500 °C presentan elevada
estabilidad a la inmersion en agua (no se
agrieta, no se fragmenta), aspecto rele-
vante puesto que el catalizador conforma-
do es evaluado en la reaccion de
oxidacion de fenol en medio acuoso.

El extruido de AlFe-PILC conservo las
propiedades estructurales y cataliticas de la
fase activa en forma de polvo, y las diferen-
cias en tiempo para lograr conversiones de
fenol y COT similares se debieron a limita-
ciones a la transferencia de masa, como re-
sultado del proceso de aglomeracion. Los
valores obtenidos para el factor de efectivi-
dad y médulo de Thiele confirmaron que la
concentraciéon de los reactivos disminuye
dentro del aglomerado del catalizador, vy,
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por tanto, la reaccion se encuentra limitada
por la difusion intraparticula.
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