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1. Abstract 

Graphene has a short history in science, it was discovered and began to study less than one 

century ago. Everything indicates that is going to be one of the most promising materials in a 

few years for the industry, with different uses, due to its properties and characteristics and it 

will change the people’s life. 

Therefore, the study is about the use of Graphene to form Graphene Aerogels, a very 

interesting application of it, using different metal particles as catalytic center for the study of 

the Graphene aerogels as a support for catalysts. 

Finally, interesting results have been obtained in the study of the catalysts that are discussed 

later, and in the future, could be very useful to bring this material closer to our life. 

El grafeno tiene una historia relativamente corta en la ciencia, ya que hace menos de un siglo 

que se descubrió y se empezó a estudiar. Todo indica que será uno de los materiales más 

prometedores para la industria, debido a sus propiedades y características, que cambiará la 

vida de las personas. 

Es por ello que este estudio trata del uso del grafeno para formar aerogeles de grafeno, una 

aplicación de este muy interesante que, debido a sus propiedades, es usado en este estudio 

como soporte de partículas metálicas para la síntesis de catalizadores. 

Finalmente, tras la experimentación realizada, se han obtenido resultados muy interesantes, 

que se exponen a continuación y que, en un futuro, podrían ser muy útiles para aproximar más 

este material a la vida de hoy en día. 
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2. Objetivos 

Los objetivos que se han marcado para el TFG son los siguientes: 

• Preparar aerogeles de grafeno como soporte de catalizadores. 

• Usar diferentes metodologías de preparación de los catalizadores. 

• Probar su actividad catalítica en una reaccion química. 

• Entender y estudiar su actividad. 
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3. Introducción 

Para entrar en contexto sobre el tema, esta sección presenta algunos conceptos básicos sobre 

el estudio, así como las propiedades del material y las ventajas potenciales que ofrece. 

3.1. Instituto de Carboquímica 

El Trabajo Fin de Grado se ha realizado en el Instituto de Carboquímica (ICB) en Zaragoza, 

ubicado en el campus universitario Rio Ebro. Este centro pertenece al CSIC (Consejo Superior de 

Investigaciones Científicas) y es un centro de investigación donde sus líneas de investigación se 

centran en el Carbono. 

El instituto cuenta con 8 grupos de investigación que se distribuyen en dos grandes 

departamentos: El departamento de Energía y Medio Ambiente y el departamento de Procesos 

Químicos y Nanotecnología. Dentro de este último se encuentra el grupo de Materiales 

Estructurados para Aplicaciones Catalíticas dónde se ha llevado a cabo el TFG dirigido por el Dr. 

J. Enrique Garcia Bordejé. 

3.2. El Grafeno 

El grafeno es una forma alotrópica del carbono así como el grafito, el diamante y los nanotubos 

de carbono. Éste es una lámina de un átomo de grosor donde los carbonos están unidos entre 

sí formando una red de hexágonos mediante enlaces covalentes (Figura 3.2.1). Es una estructura 

aromática donde todos los carbonos tienen hibridación sp2. 

El grafito es un material que está constituido por varias láminas de grafeno superpuestas y 

unidas entre ellas mediante fuerzas de Van der Waals. 

 

Figura 3.2.1: Estructura del grafito 

El término grafeno se empezó a usar en 1962 cuando a partir de la exfoliación química del grafito 

se obtenían capas de grafito individuales, llamadas grafeno. Sin embargo, el grafeno se 

descubrió en el año 1907 por Acheson, E.G. describiendo un nuevo material formado solo por 
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carbono. Posteriormente en el 1947, Wallace P.R. publicó el estudio de bandas del grafeno, 

donde se observa que a T= 0K no existen electrones libres, pero que, a temperaturas mayores, 

es posible promover electrones de la banda de valencia a la banda de conducción. 

En el 2004, Novoselov, K. S. y Geim A. K.1 entre otros publicaron las propiedades electrónicas del 

grafeno obtenidas a partir de experimentos físico-químicos y al año siguiente demostraron un 

método que, mediante una cinta adhesiva y grafito, permitía hacer capas de grafeno. 

En 2010 estos dos científicos recibieron el premio nobel de Física por sus estudios en el grafeno. 

El grafeno es un material muy conductor, a diferencia de los no metales, los cuales tienen un 

pequeño GAP energético entre la banda de valencia y la banda de conducción, en cambio, en el 

grafeno, no existe tal separación.  

Mecánicamente hablando, es un material muy flexible y muy rígido, que tiene las constantes 

elásticas más altas que se han medido en un material, es decir, se puede tensionar mucho sin 

romperse. También es un material muy permeable, que impide que átomos y moléculas pasen 

a través suyo a pesar del pequeño espesor de este. 

Finalmente, es un material químicamente inerte, mantiene sus propiedades a temperatura 

ambiente y presión atmosférica. 

Es por ello que es denominado el material del futuro y hay muchas aplicaciones que en pocos 

años estarán de manera industrial y en la vida de las personas, como los aviones hechos de 

grafeno, las baterías y las membranas entre otras aplicaciones. 
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3.3. Óxido de Grafeno 

Se habla de óxido de grafeno (GO) cuando una capa de grafeno está funcionalizada con grupos 

oxigenados. Para fabricar el óxido de grafeno a partir de grafito, primero hay que oxidar el grafito 

y luego exfoliarlo (Figura 3.3.1). 

 

Figura 3.3.1: Representación del proceso de obtención del GO 

3.3.1. Oxidación del grafito 

La oxidación del grafito se produjo por primera vez el año 1859 por el científico Benjamin C. 

Brodie en Oxford cuando intentaba estudiar la estructura del grafito mediante su reactividad. 

Para ello usó una mezcla de KClO4 y HNO3 fumante. Posteriormente Staudanmaier y Hoffman 

modificaron este método añadiendo H2SO4 y sustituyendo el HNO3 fumante por HNO3 

concentrado respectivamente, para encontrar un óxido de grafito con diferente estequiometria 

y más oxidado. 

No fue hasta el año 1957, que los químicos Hummers y Offeman2 desarrollaron un método para 

la oxidación del grafito, el cual ha sustituido a los anteriores métodos y modificaciones debido a 

que es el más eficaz para la oxidación. Este método consiste en mezclar el grafito con KMnO4, 

NaNO3 y H2SO4 concentrado. Actualmente este método es el más usado, aunque se le hace 

alguna pequeña modificación dependiendo del objetivo del estudio. 

3.3.2. Exfoliación del grafito 

El óxido de grafito es un material higroscópico e hidrofílico. Es por ello que la exfoliación se 

realiza en un baño de ultrasonidos en agua, las moléculas de agua y los grupos oxigenados 

aumentan la distancia entre las capas de grafeno del grafito, por lo que provoca que las fuerzas 

de Van der Waals entre las capas sea inexistente y con el ultrasonidos se acaben separando. 

El resultado son capas de grafeno en dispersión, que después de un tratamiento de 

centrifugación se recoge el sólido, se limpia y se seca para obtener el Óxido de Grafeno. 
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3.4. Aerogel de Grafeno  

El término aerogel se emplea para definir un material estructurado. Cuando hablamos de gel o 

hidrogel, es un material coloidal donde la fase contínua es un sólido y la fase dispersa es un 

líquido o agua respectivamente. Los geles tienen densidades parecidas al líquido pero 

estructuras similares a los sólidos. 

En cambio, el término aerogel se emplea cuando la fase contínua es sólida y la fase dispersa es 

un gas, en este caso, aire. Es por eso que la densidad de los aerogel es muy baja y tiene valores 

de 10-12 mg/cc, son sólidos muy ligeros y su porosidad es de un 99% del volumen total que 

ocupa el aerogel (Figura 3.4.1 y 3.4.2). En el caso estudiado, la fase continua son láminas de 

grafeno que forman el aerogel de grafeno (aGO). 

Esto convierte a los aerogeles en materiales con una alta área superficial, ideal para uso como 

catalizadores para que establezca el contacto entre metal – reactivo para que se produzca la 

reacción. 

Una de las aplicaciones más importantes de los aerogeles es usarlos de absorbente para la 

retención selectiva de compuestos orgánicos. El aGO, es un compuesto no polar, es por ello que 

tiende a establecer interacciones con compuestos orgánicos respecto al agua y una de sus 

aplicaciones con más potencial es como absorbente de contaminantes en aguas. 

 

Figura 3.4.1: Aerogel de grafeno 
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Figura 3.4.2: El aGO es tan ligero que una flor lo puede sostener                       

3.5. Catalizadores 

Un catalizador es una sustancia que acelera la velocidad de una reacción química durante su 

proceso. Su función es disminuir la energía de activación (Ea) de una reacción química, la cual es 

la energía necesaria para que unos determinados reactivos (X,Y) den a lugar el producto (Z) 

(Figura 3.5.1) 

 

Figura 3.5.1: Diagrama de la Ea en una reacción 

Un catalizador solo modifica la velocidad de reacción, abre un nuevo camino de reacción, pero 

la termodinámica de la reacción no se ve modificada. 

Hay dos tipos de catálisis, la catálisis homogénea, que es cuando el catalizador se encuentra en 

la misma fase que los reactivos, y la catálisis heterogénea, que se produce cuando el catalizador 

está en distina fase que los reactivos. La catálisis heterogénea más común es cuando el 

catalizador se encuentra en estado sólido y los reactivos en estado líquido o gaseoso. Nuestra 

reacción se produce mediante catálisis heterogénea, donde el aerogel de grafeno será el 

catalizador sólido y los reactivos estarán en fase líquida y gaseosa. 
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3.6. Reacción de oxidación del alcohol bencílico a benzaldehído 

La reacción que se ha estudiado es la oxidación del alcohol bencílico (BOL) a benzaldehido (BAL). 

En esta reacción se probará nuestro aerogel de grafeno como soporte de catalizadores (Figura 

3.6.1). 

 

Figura 3.6.1: Oxidación de BOL a BAL 

Esta reacción se ha escogido teniendo en cuenta tres criterios principales. El primer criterio es 

que la reacción tiene que ser sencilla de manipular, en la que no se empleen reactivos tóxicos y 

no se obtengan productos nocivos. Que sea una reacción simple, donde la adición de los 

reactivos de un producto que sea fácilmente separable, que no se obtengan subproductos 

indeseados y que se realize en condiciones suaves.  

El segundo criterio, la reacción tiene que ser una reacción económica, que los reactivos no sean 

caros. 

Y el último criterio y más importante es la aplicabilidad del catalizador. Hoy en dia el consumo 

elevado de combustibles fosiles, como el carbón o el petróleo, son la base para la obtención de 

energía, combustibles y la mayoría de los productos industriales. Es por eso que cada vez más, 

los productos bio cogen fuerza y en un futuro no muy lejano irán sustituyendo a estos productos.  

La reacción estudiada se ha escogido porque una gran cantidad de las sustancias obtenidas de 

manera renovable son alcoholes, como el bioetanol y el alcohol bencílico, productos que tienen 

una gran reactividad y se pueden transformar a muchos compuestos distintos, con la finalidad 

de producir los materiales y sustancias que se usan actualmente en la industria.  

Es por ello que estudiar vías alternativas es muy importante y la intención es poder usar algún 

dia los aerogeles y que sean parte importante de este proceso. 
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4. Fundamentos teóricos 

4.1. Cromatografia de gases - GC 

La cromatografía de gases es una técnica analítica que nos permite separar los compuestos 

existentes de una mezcla. 

Estos compuestos se separan gracias a interacciones según la polaridad de las sustancias con la 

columna cromatográfica. Esta columna cromatográfica tiene una fase estacionaria, es decir, su 

interior esta recubierto de una sustancia ya sea más polar o menos polar, que cuando, la fase 

móvil pasa a través de ella, esta interacciona con la fase estacionaria. La fase móvil es nuestra 

mezcla de sustancias volatilizadas y mezcladas con lo que se llama el gas portador, que 

simplemente, es el encargado de que nuestras sustancias avanzen por la columna, sin 

interaccionar con ningún componente. 

Si la fase estacionaria de nuestra columna es más apolar, habrá más interacciones con las 

sustancias apolares, por lo tanto, estas saldrán en un tiempo de retención mayor. Y lo mismo 

ocurre para los compuestos polares cuando la columna tiene una fase estacionaria polar. 

Finalmente, cuando la sustancia a recorrido toda la columna, pasa al detector, donde este es 

capaz de transformar la sustancia en un señal que se puede medir y mediante un software tratar 

los datos obtenidos. 

4.2. Microscopia electrónica de barrido – SEM 

SEM es una técnica de caracterización de superficies. El fundamento de esta técnica es sustituir 

el haz de luz de los microscópios ópticos, por un haz de electrones.  

El microscópio lanza un barido de electrones sobre la muestra, que esta tiene que ser 

conductora para que los electrones interaccionen, si no es conductora de por si, se recubre con 

una capa fina de un metal conductor, como el oro. Cuando los electrones entran en contacto 

con la superficie de la muestra, se producen diferentes tipos de partículas: 

• Electrones retrodispersados, que son los que se proyectan en la dirección del haz de 

electrones. 

• Electrones secundarios, que son los que se producen cuando una radiación primaria es 

el causante de que se arranquen de la superficie, como el haz de elctrones. 

• Particulas de radiación magnética (Rayos X) 
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Estas partículas son las que se recogen mediante detectores específicos para cada uno de ellas 

y conforman las imágenes de la superficie. 

• Los electrones secundarios, nos permiten obtener imágenes de alta resolución. 

• Los electrones retrodispersados, nos permiten obtener un mayor contraste para 

obtener la topografía de la superficie, pero tienen menos resolución. 

• Con la energía dispersiva de los rayos X, se obtiene la composición de la muestra. 

El detector consta de unas lentes condensadoras y objetivas, donde el haz de electrones se hace 

lo más pequeño posible para que interaccione con la muestra y obtener mayor resolución. Tiene 

una bobina de escaneo, que provoca que se irradie toda la muestra con el haz de electrones y 

finalmente los detectores (Figura 4.2.1). 

 

Figura 4.2.1: Esquema del interior y el funcionamiento de un SEM 
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5. Parte Experimental 

Se han sintetizado diferentes aerogeles de grafeno para probar si son viables para la formación 

de catalizadores, actuando estos como soporte. En esta sección veremos los materiales, equipos 

y métodos usados. 

5.1. Material 

Graphene Oxide (water dispersion) adquirido en Graphenea®. 

Trizma® Base, Ethylenediaminetetraacetic acid ferric sodium salt, Hexadecane, Dopamine 

hydrochloride, 5% Ruthenium on alumina adquiridos en Sigma-Aldrich®. 

Benzyl Alcohol for analysis, Benzaldehyde, Amonio Hidroxido, Nickel(II) Nitrate 6-hydrate, 

Toluene adquiridos en Panreac®. 

Ruthenium(III) nitrosylnitrate adquirido en Alfa Aesar® 

5.2. Caracterización 

La Microscopia electrónica de Barrido (SEM) se ha realizado con un microscópio SEM EDX Hitachi 

S-3400 N con una presión variable hasta 270 Pa y un analizador EDX Röntec XFlash de Si(Li), las 

imágenes se han obtenido a partir de la señal secundaria y de la señal de retrodispersión. 

La cromatografía de gases se ha realizado con un cromatógrafo de gases Agilent 7820A adquirido 

en Agilent Technologies®.  

La columna de retención usada es una HP-5MS, la cual es una columna de silica con 5% de grupos 

difenilsiloxano y 95% de los grupos dimetilsiloxano (Figura 5.2.1). Es una columna de baja 

polaridad, por lo que los compuestos más polares tendrán un tiempo de retención (tr) menor y 

los más apolares quedarán más retenidos. 

 

Figura 5.2.1: Composición columna cromatográfica HP-5MS 

El inyector es un SSZ inlet, usando como gas portador He y el detector es un FID y se ha inyectado 

1µL y el inyector esta a una temperatura de 230ºC. 



12 
 

Durante el análisis cromatográfico, se realiza un gradiente de temperatura en el horno para 

mejorar y optimizar el cromatograma, modificando así el tr de los compuestos, este gradiente 

es de 35ºC a 230ºC con un variación de 15ºC/min, se mantiene los 230ºC hasta los 20 minutos y 

el gas portador He. 

Con estas condiciones de análisis, nuestros compuestos de interés tienen los siguientes tiempos 

de retención (Figura 5.2.2 y 5.2.3): 

• Benzaldehído (BAL) a 5.92 minutos, producto de reacción. 

• Alcohol bencílico (BOL) a 6.92 minutos, reactivo. 

• Hexadecano a 12.2 minutos, que es el patrón interno. 

• Tolueno a 3.615 minutos, que es el solvente de reacción. 

 

Figura 5.2.2: Cromatograma general de la reacción 

 

 

Figura 5.2.3: Picos de los compuestos y tr 

Tolueno BAL BOL Hexadecano 
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5.3. Síntesis Aerogel de GO 

Se parte de una solución de Óxido de grafeno (GO) proporcionada por el grupo GCNN del 

instituto. Este GO se obtiene a partir del método Hummer2 modificado. Este método utiliza los 

reactivos de Hummer con una cantidad adicional de NaNO3 y KMnO4: 

Se introducen 75g de NaNO3 y 5g de Graphite Flakes (Sigma Aldrich) en un vaso de precipitados 

con 175ml de H2SO4 en un baño de hielo para mantener la mezcla de reacción a 0ºC. Se agita la 

solución durante 30 min y se añaden 25g de KMnO4 lentamente para mantener la reacción por 

debajo de los 5ºC. Después de 30 minutos la solución se añade en un baño de aceite a 35ºC y se 

deja agitando durante 16h. 

Pasado este tiempo, se añade primero 250ml de H2O y lentamente 20ml de H2O2 (30%) y se agita 

durante 30 minutos, se filtra y se limpia con HCl (10%). Se centrifuga a 12000rpm durante 20 

minutos y se decanta el sobrenadante. El sólido se lava a 600ml y se vuelve a centrifugar hasta 

que el pH sea neutro. Finalmente se lava con etanol y éter y se centrifuga. 

Finalmente se obtiene el óxido de grafeno sólido, el cual se disuelve en agua para formación una 

solución de GO. 

Para la síntesis del aGO, en un vial se introducen 5ml de la solución de GO de concentración 4 

mg/ml (20mg), 4.9 ml de H2O para diluir la concentración de GO y se añaden 200µl de NH3 para 

tener un pH básico (11,3). 

Este vial es introducido en un autoclave hecho de teflón y se lleva a 180º durante 16h para que 

se forme el hidrogel.  

Una vez formado el hidrogel, este se congela en N2 líquido y se liofiliza para eliminar el agua y 

tener el aerogel de grafeno. El proceso de sublimación del agua se lleva a cabo durante unos 2 

días para que se seque el interior del aerogel (Figura 5.3.1). 

Posteriormente se hace un tratamiento térmico a 800ºC  durante 1 hora en atmósfera inerte, 

de nitrógeno, al aerogel de GO para reducir los grupos oxigenados y recuperar propiedades del 

grafeno.  
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Figura 5.3.1: Proceso de obtención del aerogel 

5.4. Sintesis de aGO con Dopamina 

La dopamina es un compuesto orgánico que se caracteriza por poseer dos grupos alcohol y un 

grupo etilamino unidos a un anillo bencénico. Esta molécula en presencia de medio básico es 

capaz de polmerizar para dar un polímero rico en grupos nitrogenados y oxigenados. Este 

polímero en realidad se le puede denominar biopolímero, porque muchos animales e 

invertebrados sintetizan la dopamina como por ejemplo los mejillones y su uso es de fijador de 

las dos valvas. 

Este polímero se caracteriza por recubrir toda la superficie disponible a su alcance. Se pretende 

usar la polidopamina para recubir la superfície porosa del aGO y usar el nitrógeno de este para 

favorecer la deposición del metal al aGO. 

El mecanismo de formación de la dopamina no esta muy definido y hay varios mecanismos que 

intentan explicar su formación y su estructura3 (Figura 5.4.1).  

 

Figura 5.4.1: Mecanismo de la polimerización de la dopamina y posibles estructuras 
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La formación de aGO se realiza añadiendo 5ml de la solución de GO con 4.9ml de H2O y 

diferentes cantidades de dopamina y Tris (Que permite obtener el pH básico para la 

polimerización). Posteriormente se sigue el procedimiento de síntesis de aGO. 

La primera relación de GO/Dopamina fue de 1.67 y la de Tris/GO4,5 de 0.33 en peso (Tabla 5.4.1). 

Con esta relación se calcularon los miligramos de dopamina y tris para dar a lugar al 

recubrimiento de GO con polidopamina. 

Peso GO Peso Dopamina Peso Tris 

20mg  12mg 6.67 

Tabla 5.4.1: Relación en peso de Dopamina y Tris 

La primera muestra que se coge se pone un tercio de la relación de la dopamina con los 20mg 

de GO, porque se cree que tal vez es demasiada cantidad. Así que se prepara una con 6.7mg de 

Dopamina. Luego se preparan varias muestras con 5ml de GO + 4.9ml de H2O + 6.67mg de Tris 

y: 

• 1.5mg de Dopamina 

• 3mg de Dopamina 

• 6.7mg de Dopamina 

• 13.2mg de Dopamina 

• 16mg de Dopamina 

• 20mg de Dopamina 

A priori, a más cantidad de nitrógeno añadida, mejor será para formar el complejo con el metal, 

pero, existe el inconveniente de que a mayor cantidad de dopamina, los poros se cierren y no 

haya porosidad. Debido a este echo, se caracterizan los poros de los aerogeles formado 

mediante SEM, para ver si hay poros o no. Para ello, se corta el aerogel y se coge una parte 

central para ver la superficie de este (Figura 5.42 hasta 5.4.7). 
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Aerogel 20mg de Dopamina 

       

Figura 5.4.2: Imágenes de la estructura porosa del aGO 20mg dopamina  (Izquierda x100, Derecha x500) 

Aergoel 16mg de Dopamina          

       

Figura 5.4.3: Imágenes de la estructura porosa del aGO 16mg dopamina  (Izquierda x100, Derecha x500) 

Aerogel 13mg de Dopamina      

       

Figura 5.4.4: Imágenes de la estructura porosa del aGO 13mg dopamina (Izquierda x100, Derecha x500) 
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Aergoel 6.7mg de Dopamina       

       

Figura 5.4.5: Imágenes de la estructura porosa del aGO 6mg dopamina (Izquierda x100, Derecha x500) 

Aerogel 3mg de Dopamina      

       

Figura 5.4.6: Imágenes de la estructura porosa del aGO 3mg dopamina (Izquierda x100, Derecha x1000) 

Aergoel 1.5mg de Dopamina       

        

Figura 5.4.7: Imágenes de la estructura porosa del aGO, 1.5,g dopamina (Izquierda x100, Derecha x500) 

Como podemos observar en las fotografias, los aerogeles con una gran cantidad de dopamina 

tienen los poros más recubiertos y por lo tanto presentan menos porosidad y son más 

compactos, cosa que no es favorable para nuestro uso como soporte de catalizadores. En 

cambio, a partir de cantidades inferiores a 6.7mg de dopamina, los aerogeles presentan una 
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estructura porosa bien definida. Las imágenes del aGO de 1.5mg de dopamina estan realizadas 

de una zona mas exterior del aerogel y por eso se muestra más como una estructura fibrosa y 

no un bloque. 

En el caso de 6mg de dopamina, se ve una estructura totalmente taponada, sin la existencia de 

poros. Este resultado no es el esperado ya que a menor cantidad de dopamina mayor deberia 

ser la porosidad de este, es por eso que se descarta este resultado como un error experimental.  

Finalmente, tras el análisis de las muestras mediante SEM, se decide que los aGO que se 

sintetizen con dopamina se formaran con cantidades de dopamina de 1.5, 3 mg y 6.7mg debido 

a que la estructura porosa se mantiene. 

Para ver si la dopamina hace la función de añadir una cantidad extra de nitrogeno sobre la 

muestra, se realiza un análisis elemental de las muestras de 1.5mg de Dopamina, 3mg de 

Dopamina, 6.7mg de Dopamina y un aerogel sin dopamina (Tabla 5.4.2). 

Aerogel Carbono Hidrógeno Nitrógeno 

Sin Dopamina 69.37 1.59 6.05 

1.5mg Dopamina 77.08 1.38 3.90 

3mg Dopamina 83.44 0.68 5.02 

6.7mg Dopamina 80.10 0.82 7.45 

Tabla 5.4.2: Análisis elemental de aerogeles en porcentaje 

Se aprecia que a mayor cantidad de dopamina, mayor porcentaje de nitrógeno contiene la 

muestra, aun así hay valores inferiores al aGO , sin dopamina. Eso es debido a que cuando se 

hace el tratamiento térmico, parte de estos grupos nitrogenados se elimina de la superficie del 

grafeno.  

5.5. Sintesis de Catalizadores 

5.5.1. Sintesis de aGO con Rutenio 

La formación de los catalizadores con Rutenio, se ha seguido en primer lugar el método ya 

descrito para la síntesis de aGO. 

El aGO se introduce en una solución de Nitrato de Nitrosil de Ru(III) en EtOH. Esta solución tiene 

una [Ru] = 0.9972 mg/ml.  

Se calcula la cantidad de solución necesaria para depositar un 5% de Ru respecto al peso del 

aGO mediante el siguiente cálculo: 
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9.88 𝑚𝑔 𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑎𝐺𝑂×
5 𝑚𝑔 𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑅𝑢

100𝑚𝑔 𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑎𝐺𝑂
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝑅𝑢

101.07 𝑔 𝑅𝑢
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝑅𝑢(𝑁𝑂)(𝑁𝑂3)

1 𝑚𝑜𝑙 𝑅𝑢
×

317.09 𝑔 𝑅𝑢(𝑁𝑂)(𝑁𝑂3)

1 𝑚𝑜𝑙 𝑅𝑢(𝑁𝑂)(𝑁𝑂3)
=

 4.95𝑚𝑔 𝑅𝑢(𝑁𝑂)(𝑁𝑂3) 𝑛𝑒𝑐𝑒𝑠𝑎𝑟𝑖𝑜𝑠×
1 𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛

0.9972 𝑚𝑔 𝑅𝑢(𝑁𝑂)(𝑁𝑂3)
= 4.94𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝑆𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 𝑛𝑒𝑐𝑒𝑠𝑎𝑟𝑖𝑎  

Posteriormente se hace un secado criogénico para eliminar el EtOH y obtener el aerogel con la 

sal de Ru depositada. 

Finalmente se hace un tratamiento térmico para reducir el Ru que se encuentra en forma de sal 

a Ru metálico y que este sea la fase activa del catalizador. El tratamiento térmico se hace durante 

1h en atmósfera inerte de N2 y una segunda hora en H2 a una temperatura de 300ºC para evitar 

que el metal sinterize. 

5.5.2. Sintesis de aGO con Níquel 

La formación de los catalizadores con Níquel se lleva mediante la adición de la sal de Níquel, en 

este caso es Nitrato de Níquel hexahidratado. 

La adición se produce al inicio del método de la formación de aGO, donde se prepara una 

solución de H2O de 10 mL con el nitrato de níquel necesario para obtener un 5% de metal: 

20 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐺𝑂×
5 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝑁𝑖

100𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐺𝑂
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝑁𝑖

58.69 𝑔 𝑑𝑒 𝑁𝑖
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝑁𝑖
×

290.81 𝑔 𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2 

= 4.955 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2 

4.955 𝑚𝑔  𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2 ×
10 𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝐻2𝑂

4.9 𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝐻2𝑂
= 10.112 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝑁𝑖(𝑁𝑂3)2 𝑝𝑎𝑟𝑎 𝑙𝑎 𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛  

Se añaden 4.9mL de la solución de Ni en el vial juntamente con la solución de GO y amoniaco. 

Una vez liofilizado, se realiza el tratamiento térmico explicado anteriormente para reducir el 

Níquel de la sal a níquel metálico. 

5.5.3. Sintesis de aGO con Dopamina y Rutenio 

Para realizar los siguientes catalizadores, se ha combinado el proceso de la formación descrito 

para los aGO y Dopamina y el proceso de la síntesis de aGO-Ru. 

Se han preparado aGO con tres cantidades distintas de dopamina, con 1.5, 3 y 6.7 mg de 

Dopamina. 

Posteriormente, se ha preparado una solución de [Ru] = 1mg/ml la cual se añadirán una cierta 

cantidad a cada aGO dependiendo de su peso para añadir un 5% de Ru y posteriormente se 

seguirá el método para obtener el aGO con dopamina y rutenio (Tabla 5.5.3.1). 
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aGO Peso aGO – Dopamina Peso de Ru(NO)(NO3) mL de Solución 

1.5mg Dopamina 10.839 5.432 5.674 

3mg Dopamina 11.29 5.658 5.447 

6.7mg Dopamina 12.503 6.266 6.283 

Tabla 5.5.3.1: Relación del peso del aGO y la solución 

En el caso de los aGO con Dopamina y metal, el tratamiento térmico se produce directamente a 

300ºC para reducir el metal y no a 800ºC porque sino el metal puede sinterizar. 

5.5.4. Sintesis de aGO con Dopamina y Níquel 

Estos catalizadores se han formado combinando el método de síntesis de aGO con Dopamina y 

con Níquel. 

Se ha preparado aGO de 1.5mg de Dopamina con 5% de Níquel, para ello, se ha añadido la 

cantidad pertinente de Dopamina y Tris a la solución de GO y posteriormente se ha añadido la 

cantidad necesaria de solución de Ni en agua para obtener el porcentaje deseado de metal. 

5.5.5. Síntesis de aGO con EDTA-Hierro 

Finalmente se realizan aGO con hierro como metal, para ello, usamos el 

etilendiaminotetraacetato de hierro y sodio. El Hierro actua con valencia +3 creando así un 

complejo de coordinación donde el EDTA actua como un ligando polidentado. 

Para ello, se ha seguido el método para los aGO-Ni, pero la solución se ha hecho con la sal de 

hierro y EDTA en vez de nitrato de Ni. Se preparan aGO con 2, 5 y 10% de Fe: 

20 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐺𝑂×
2𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐹𝑒

100 𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐺𝑂
×

1𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝑒

55.845𝑔 𝑑𝑒 𝐹𝑒
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝑒 − 𝐸𝐷𝑇𝐴

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝑒
×

365.05𝑔 𝑑𝑒 𝐹𝑒 − 𝐸𝐷𝑇𝐴

1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝑒 − 𝐸𝐷𝑇𝐴

= 2.614𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐹𝑒 − 𝐸𝐷𝑇𝐴 𝑛𝑒𝑐𝑒𝑠𝑎𝑟𝑖𝑜𝑠 

Se prepara la solución con [EDTA-Fe]= 3mg/ml: 

2.614𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐹𝑒 − 𝐸𝐷𝑇𝐴×
1𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝑆𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛

3𝑚𝑔 𝑑𝑒 𝐸𝐷𝑇𝐴 − 𝐹𝑒
= 0.856 𝑚𝑙 𝑑𝑒 𝑆𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 

Para un 5% Fe, la cantidad de solución es de 2.142 mL y para un 10% Fe es 4.283 mL. 

5.6. Catalizadores en reacción química 

5.6.1. Oxidación del Alcohol Bnecílico a Benzaldehído 

La reacción se ha llevado a cabo en un reactor a una temperatura de 80ºC, a una presión de 1 

Bar y durante 3 horas. La mezcla de reacción utilizada son 40mL de solvente (Tolueno), 80µL de 
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BOL y 200µL de patrón interno (Hexadecano)6. Tambíen se ha probado en las condiciones de 

80ºC y 10Bar durante 6h. 

5.6.2. Recta Patrón Interno 

Para analizar el BOL y el BAL de la mezcla de reacción se preparan dos rectas patrones, una para 

cada compuesto las cuales se les añade una cantidad constante de patrón interno para que sea 

mas reproducible la medida. 

Para preparar las rectas patrón, se parte de una solución madre de BOL y de BAL de 

concentración igual a 2 mmol/L. 

A partir de esta solución madre, se hacen diluciones para obtener el rango de concentraciones 

deseado para la recta patrón: (Tabla 5.6.2.1) 

 

 

Cada patrón se realiza mediante la dilución en 10 ml de solvente, del volumen necesario de BOL 

Y BAL y la adición de 10 µL de patrón interno. 

Una vez obtenidos los patrones, se analizan mediante cromatografía de gases para realizar la 

recta patrón (Tabla 5.6.2.2). 

 

 

 

 

Tabla 5.6.2.1: Preparación de los patrones de calibrado 

 
       

[Deseada] 

mmol/L 

Volumen 

Deseado ml 

[Tenemos] 

mmol/L 

Volumen 

Necesario ml 

Volumen 

necesario µl 

Volumen 

Solvente ml 

µL de 

P.I 
[PI] 

0.01 10 2 0.05 50 9.9 50 0.0170 

0.02 10 2 0.1 100 9.85 50 0.0170 

0.05 10 2 0.25 250 9.7 50 0.0170 

0.15 10 2 0.75 750 9.2 50 0.0170 

0.25 10 2 1.25 1250 8.7 50 0.0170 

0.35 10 2 1.75 1750 8.2 50 0.0170 

0.45 10 2 2.25 2250 7.7 50 0.0170 
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Recta patrón BAL 

[BAL] Señal BAL [PI] Señal PI [BAL]/[PI] S.BAL/S.PI 

0.01 210.9894 0.0170 1.28E+04 0.5858 1.64E-02 

0.02 399.0263 0.0170 1.20E+04 1.1717 3.33E-02 

0.05 890.4737 0.0170 1.15E+04 2.9293 7.73E-02 

0.15 2715.3847 0.0170 1.10E+04 8.7880 2.46E-01 

0.25 4520.8212 0.0170 1.09E+04 14.6468 4.16E-01 

0.35 6245.0952 0.0170 8.77E+03 20.5055 7.12E-01 

0.45 8023.4135 0.0170 1.04E+04 26.3642 7.73E-01 

Tabla 5.6.2.2: Respuesta y concentración de patrones BAL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Como se aprecia en la representación de la recta patrón (Figura 5.6.2.1), la señal de la 

concentración de 0.25 mM se desvía de la linealidad, es por ello que se decide eliminar ese punto 

y como resultado queda la siguiente recta patrón, que es la seleccionada para calibrar el BAL 

(Figura 5.6.2.2). 
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Figura 5.6.2.1: Representación de la recta de calibrado BAL 



23 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Recta patrón BOL 

[BOL] Señal BOL [PI] Señal PI [BOL]/[BI] S.BOL/S.PI 

0.01 191.5705 0.0170 1.05E+04 0.5858 0.0181 

0.02 388.5606 0.0170 9294.7529 1.1717 0.0418 

0.05 975.7757 0.0170 1.16E+04 2.929 0.0844 

0.15 2905.9768 0.0170 9514.0449 8.7880 0.3054 

0.25 4873.1088 0.0170 1.12E+04 14.6468 0.4360 

0.35 6823.7749 0.0170 9848.1337 20.5055 0.6929 

0.45 8628.5654 0.0170 1.01E+04 26.3642 0.8584 

Tabla 5.6.2.3: Respuesta y concentración de patrones BOL 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0.029x
R² = 0.9993
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Figura 5.6.2.2: Representación de la recta de calibrado definitiva de BAL 

Figura 5.6.2.1: Respresentación de la recta de calibrado de BOL 
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Como podemos observar (Tabla 5.6.2.3 y Figura 5.6.2.3), obtenemos una recta con un R2 

bastante elevado y los puntos no se desvían mucho de la recta, así que escogemos la recta como 

nuestra recta patrón de BOL. 

6. Resultados y Discusión 

6.1. Formación aGO 

En un principio, el material usado para la preparación de los aerogeles, era un óxido de grafeno 

preparado por el grupo GCNN. Este GO no formaba aerogeles, el resultado era unos 

aglomerados de láminas de GO formando pequeños bloques y no uno entero, eso era debido a 

que el óxido de grafeno estaba degradado. Es por ello que posteriormente se utiliza óxido de 

grafeno comercial (Graphenea) para la síntesis de estos. 

6.2. Uso como catalizadores 

6.2.1. Reacción a 80ºC y 1 Bar durante 3h 
Antes de usar los aGO en la reacción, se analizó la mezcla de reacción para observar los picos de 

los tres compuestos presentes. Se observó que aparecía un pequeño pico en el tr del BAL. Eso 

podría ser debido a que en la columna quedarán restos de BAL, o que el material estuviera 

contamiando con este. Se decide entonces coger esa medida como blanco y el valor de la señal 

de la mezcla de reacción se resta a los otros valores obtenidos. 

La cantidad de catalizador adicionada a la mezcla de reacción se intenta que sea del mismo 

orden, debido a que cuanto más catalizador, mayor actividad, así que se busca que la cantidad 

sea aproximadamente igual y eso dependerá del trozo de aerogel que se escoja. 

Posteriormente, la primera reacción que se realiza es con un aGO sin contener metal (5.05mg), 

ya que varios estudios han reportado que el grafeno tiene actividad catalítica como catalizador 

libre de metal, es por ello que se decide hacer esta prueba7,8 (Tabla 6.2.1.1). 

Reacción 
Señal 

BOL 

Señal 

BAL 
Señal PI [BOL] [BAL] Bal producido 

Conversión 

BAL (%) 

Blanco 4328.94 0 7914.65 0.2844 0 0 0 

aGO sin metal 4497.28 27 8265.96 0.2829 0.0019 7.64x10-5 0.67 

Tabla 6.2.1.1: Análisis de la respuesta y conversión de la reacción sin catalizador y catalizador sin metal 

Como podemos ver, el resultado de la reacción usando un aerogel sin metal aumenta la cantidad 

de BAL, que no llega ni a un 1%. Esta conversión no es significativa. 
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Lo siguiente que se prueba es usar un catalizador con 5% de Hierro (4.84mg) y otro con un 5% 

de Rutenio (4.20mg) obtenidos mediante el método de formación de aerogeles descrito 

respectivamente (Tabla 6.2.1.2). 

Catalizador Señal BOL 
Señal 

BAL 
Señal PI [BOL] [BAL] Bal producido 

Conversión 

BAL (%) 

5% EDTA-Fe 4466.96 23.15 8237.24 0.2820 0.0016 6.41x10-5 0.56 

1.5DOP5% Ru 4489.30 44.92 8034.52 0.2905 0.0019 1.275x10-4 1.12 

Tabla 6.2.1.2: Análisis de la respuesta y conversión de la reacción con catalizadores a 3h, 1Bar y 80ºC 

El resultado con el catalizador de hierro es del orden del aGO sin metal, es por ello que 

consideramos que en estas condiciones de reacción estos dos catalizadores usados no tienen 

una actividad catalítica apreciable. En cambio, el catalizador de Ru muestra una mayor actividad 

catalítica en esas condiciones, que produce el doble de Benzaldehído respecto a los otros 

catalizadores. 

Es por ello que se decide aumentar las condiciones de reacción para ver si a condiciones de 

presión y tiempo mayores, la actividad catalítica es mayor, o simplemente no son activos para 

la reacción estudiada. Las condiciones finales de reacción son a 80ºC, se mantiene, a 10 bares 

de presión y durante el doble de tiempo, 6 horas de reacción. 

6.2.2. Reacción a 80ºC y 10Bar durante 6h 
Se decide probar primeramente con los de rutenio debido a que el Ru había demostrado mayor 

actividad catalítica en al reacción de oxidación. 

Se escoge trabajar con el catalizador con 1.5 mg de Dopamina y 5% de Ru, a partir de ahora se 

nombrarán los catalizadores con los mg de Dopamina que contienen y el porcentaje de metal 

añadido, en este caso, 1.5DOP5%Ru. Se han añadido 6.17mg, 6.02mg, 6.03mg y 5.69mg 

respectivamente según el orden de la tabla 6.2.2.1. 

Catalizador Señal BOL 
Señal 

BAL 
Señal PI [BOL] [BAL] Bal producido 

Conversión 

BAL (%) 

1.5DOP5%Ru 3594 821.83 8270.82 0.2259 0.0580 2.14x10-3 18.89 

3DOP5%Ru 4379.01 672.51 7801.92 0.2918 0.0504 1.86x10-3 16.41 

6.7DOP5%Ru 4476.17 692.44 7999.96 0.2794 0.0601 2.22x10-3 19.50 

5%Ru 4760.49 313.67 7743.74 0.3196 0.0236 8.76x10-4 7.70 

Tabla 6.2.2.1: Análisis de la respuesta y conversión de la reacción con diferentes catalizadores a 6h, 10Bar y 80ºC 
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En estas condiciones de reacción, los diferentes catalizadores de Ru si que demuestran actividad 

catalítica, de echo, es mucho mayor de la esperada, una conversión cercana al 20% y del mismo 

orden entre los diferentes catalizadores y se realizó la prueba con un catalizador que contuviera 

solo el metal sin la adición de la dopamina. El resultado fue que también produce la catálisis, 

produce BAL pero en una conversión bastante menor a estos, de un 8% aproximadamente. 

También se decide probar en estas condiciones los catalizadores de Hierro y de Níquel para ver 

si con esos metales la reacción se produce. Se escoge el catalizador de Ni con dopamina debido 

a que por los resultados anteriores, los catalizadores con dopamina obtienen una mayor 

conversión. Las cantidades usadas han sido de 5.25mg y 4.60 mg respectivamente (Tabla 

6.2.2.2). 

Catalizador Señal BOL 
Señal 

BAL 
Señal PI [BOL] [BAL] Bal producido 

Conversión 

BAL (%) 

10% EDTA-Fe 4567.50 16.35 7678.59 0.2812 0.0012 4.6x10-6 0.40 

1.5DOP5%Ni 4567.50 8.33 8016.83 0.2962 0.0006 2.2x10-6 0.20 

Tabla 6.2.2.2: Análisis de la respuesta y conversión de la reacción con diferentes catalizadores a 6h, 10Bar y 80ºC 

En este caso, los catalizadores no muestran ninguna actividad significante ya que las conversión 

son cercanas a 0. 

Finalmente, se prueba la reacción con un catalizador de 5% de Ru soportada en alúmina 

(5.33mg) para comparar la activdad de un catalizador comercial respecto a los catalizadores 

realizados (Tabla 6.2.2.3). 

Catalizador Señal BOL 
Señal 

BAL 
Señal PI [BOL] [BAL] Bal producido 

Conversión BAL 

(%) 

5%Ru Al2O3 4239.24 98.62 7713.95 0.2857 0.0074 2.7x10-4 2.43 

Tabla 6.2.2.3: Análisis de la respuesta del catalizador comercial 

Los aerogeles que mayor conversión selectiva dan a BAL son los aerogeles con dopamina y 

rutenio. Esto quiere decir que la adición de dopamina es muy importante porque contribuye a 

que los catalizadores sean más activos. Esto es debido a que la polidopamina, ayuda a anclar las 

partículas metálicas a la superficie de grafeno respecto a un aGO que no tiene. En un futuro se 

analizaran las muestras para ver si contienen más porcentaje de metal o no. Otra explicación 

posible sea el tamaño de partícula metálica, que sea menor en el caso de los aGO con dopamina 

y por eso haya más catálisis. 
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También se ha observado, que los metales no nobles no tienen actividad catálitica en 

comparación al rutenio eso se podría explicar debido a que no son metales nobles, no se 

encuentran en forma metálica, o bien una parte de ellos, ya que al no ser inertes, se pueden 

haber oxidado durante la reacción y no tener el metal reducido, sino oxidos del metal menos 

activos. 

Y para concluir el estudio, se ha visto que nuestros aGO con Ru y dopamina son más activos para 

esta reacción y en estas condiciones, que el catalizador comercial, son unas 9 veces más activos. 

A parte de la formación de BAL, se puede apreciar en el cálculo de las concentraciones que la 

concentración de BOL aumenta. A priori esto no podría suceder, ya que el hecho de que se forme 

el BAL es debido a que el BOL se consume y disminuye la concentración, como pasa usando el 

catalizador de 1.5DOP5%Ru. Es posible que los catalizadores sean tan activos que no solo 

produzcan el BAL sino, que también oxiden el tolueno para producir el BOL, por eso la señal 

aumenta y en cambio en el catalizador comercial no, ya que es menos activo (Figura 6.2.2.1). 

 

Figura 6.2.2.1: Reacción de oxidación del Tolueno a BOL 

El futuro de esta investigación es muy alentador. Se ha demostrado la viabilidad y varios y 

senzillos métodos para sintetizar aGO como catalizadores, a la vez que se ha visto que la 

actividad de estos es mucho mayor que un catalizador comercial. A posteriori de esta 

investigación, se estudiará el comportamiento de los aGO y entender la reactividad de estos y 

optimizarla con fin de poder llegar a un catalizador viable y de su uso comercial. 
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7. Conclusions 

The first and second objectives proposed for TFG, have been correctly carried out. Different 

aergoels have been synthesized to use them as support for catalysts, where particles of Iron, 

Nickel and Ruthenium were used as catalitic center formed by different methods. 

The third objective was succesfully done and have been obtained interesting results. The 

catalysts of Ru showed a significative catalysis respect to non-noble metals for its high catalytic 

activity and low reactivity. 

In the last one, we have been able to see that a different reaction from wanted appears. So in 

the future the group will study how to optimize the desired reaction, will see the aplicability of 

aerogels in diferent chemical reactions and the full potential of the Graphene aerogels in this 

research field. 

El primer y el segundo objetivos marcados para el TFG, se han llevado a cabo satisfactoriamente. 

Se han sintetizado diferentes aerogeles de grafeno para su uso como soporte de catalizadores, 

donde las partículas de hierro, níquel y rutenio actúan de centro catalíticos. 

Se han probado en la reacción de oxidación y se han obtenido datos muy importantes. Los 

catalizadores de Ru presentan una actividad significativamente mayor respecto a los  

catalizadores con metales no nobles, el hierro y el níquel, debido a la alta actividad catalítica de 

los metales nobles y su poca reactividad. 

Y finalmente, hemos podido ver que es posible que no solo se produzca la reacción deseada, 

sino que se puede producir una reacción alternativa. Así que se estudiará en un futuro como 

optimizar la reacción deseada, ver la aplicabilidad de los aerogeles en diferentes reacciones 

químicas y ver todo el potencial de los aerogeles de grafeno en este campo de investigación. 
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9. Anexos 

 

 

Anexo 1: Cromatograma Patrón [BAL]=0.01mM 

 

 

Anexo 2: Cromatograma Patrón [BAL]=0.02mM 
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Anexo 3: Cromatograma Patrón [BAL]=0.05mM 

 

 

Anexo 4: Cromatograma Patrón [BAL]=0.15mM 
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Anexo 5: Cromatograma Patrón [BAL]=0.25mM 

 

 

Anexo 6: Cromatograma Patrón [BAL]=0.35mM 
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Anexo 7: Cromatograma Patrón [BAL]=0.45mM 

 

 

Anexo 8: Cromatograma Patrón [BOL]=0.01mM 
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Anexo 9: Cromatograma Patrón [BOL]=0.02mM 

 

 

Anexo 10: Cromatograma Patrón [BOL]=0.05mM 



35 
 

 

 

Anexo 11: Cromatograma Patrón [BOL]=0.15mM 

 

 

Anexo 12: Cromatograma Patrón [BOL]=0.25mM 
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Anexo 13: Cromatograma Patrón [BOL]=0.35mM 

 

 

Anexo 14: Cromatograma Patrón [BOL]=0.45mM 
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Anexo 15: Cromatograma mezcla de reacción 

 

 

Anexo 16: Cromatograma reacción sin catalizador 1Bar - 3h 
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Anexo 17: Cromatograma  Reacción EDTA-5%Fe 1Bar 3h 
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Anexo 18: Cromatograma Reacción 1.5DOP5%Ru 1Bar 3h 
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Anexo 19: Cromatograma Reacción 1.5DOP5%Ru 10Bar 6h 

 

Anexo 20: Cromatograma Reacción 3DOP5%Ru 10Bar 6h 
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Anexo 21: Cromatograma Reacción 6DOP5%Ru 10Bar 6h 

 

 

Anexo 22: Cromatograma Reacción 5%Ru 10Bar 6h 
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Anexo 23: Cromatograma Reacción EDTA 10%-Fe 10bar 6h 

 

Anexo 24: Cromatagrama Reacción 1.5DOP5%Ni 10Bar 6h 
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