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PLANTEAMIBNTO DEL PROBLEMA

[ Petroleo y sus derivados ] [ Procesos Quimicos Industriales ]
T I
Involucran donde
4 v
Altos niveles de Alcanzar el equilibrio
contaminacion requiere tiempo
L > Surgen < '
4
[ Los Catalizadores ]
I
para
[ Mejorar muchos de estos procesos ]
|
En especial
\

[ El Hidrotratamiento ]
I

Con el fin de cubrir

[ Las demandas ambientales ]
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OBJETIVQ CGENERAL

Sintetizar carburos y nitruros de niobio (Nb,C,
Nb,Ny,) a partir de una sal especifica de niobio
((NH4)[NbO(C,0,)2H,0].3H,0) y diversos gases de
reaccion por el método de Reaccion a Temperatura
Programada (RTP) para ser evaluados en |Ia

Hidrodesulfuracion del tiofeno.


http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22

Pnr Your complimentary
use period has ended. - . 3 18
0mp|ete Thank you for using IFIEN'T'() _ Sintesis y Caracterizacion de Carburos y
PDF Complete. |=~* Nitruros de Niobio para ser evaluados en la
Hidrodesulfuracion del tiofeno

Click Here to up

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Sintetizar carburos y nitruros de niobio a partir de hidréogeno con
metano para los carburos, y amoniaco para los nitruros, mediante la técnica
de Reaccidon a Temperatura Programada (RTP).

2. Caracterizar los sélidos obtenidos mediante las técnicas de Difraccion
de Rayos X (DRX), Andlisis Quimico, Area Superficial y Microscopia
Electrdnica.

3. Evaluar el comportamiento catalitico de los carburos y nitruros de
niobio en la reaccién de Hidrodesulfuracion del tiofeno.
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REFINACION DEL PETROLEO

El Petroleo es una mezcla de compuestos organicos, sales y agua, en
Emulsiodn, localizada en yacimientos a cientos de metros de profundidad.

SEPARADOR DF Toees ok L‘l_
GAS ¥ PETROLFG ERACEIOMNARMBENTO. ( |..|'_
REFRIGERADOR _ N \j - E‘:i‘;;} Cra q E‘.eo
,_ Catalitico
[ ACEITES
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HIDROTRATAMIENTO

Remocion de Heteroatomos, tales como: azufre, nitrégeno, oxigeno, cloro,
metales, entre otros; presentes en los derivados del petréleo (Diesel), por
reqguerimientos ambientales, ya que muchos de ellos:

- Contribuyen con el efecto invernadero.
- Producen la lluvia acida.
- Son toxicos para los seres vivos (NOy).

Por lo que muchas organizaciones nacionales e internacionales como |a EPA,
NIOSH (en Estados Unidos), ONU, etc., han tratado de regular las emanaciones
de dichos contaminantes.

En VENEZUELA se fija en 10 ppm para
el periodo 2006-2012
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HIDROTRATAMIENTO

Reacciones de HDS del tiofeno:

Hidrogendlisis

2ho 30 — 8% 0

Hldr@@m@@u@m Total
/ g %\O S ‘??8{39 -0
:ﬁé 0 Z%HD Dehidrogenacién
g ¥ E}O —>
O Hidrégeno

o Carbono Hldmg@m@@u@m Parclal

O Azufre
OCataIizador 3"@() H, ::8‘ ZEQ;gg‘o ? _O

Sintesis y Caracterizacion de Carburos y

Thank you for using Y
t Complete PDF Complete. ‘(““( 0 Nitruros de Niobio para ser evaluados en la
Hidrodesulfuracion del tiofeno
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CATALIZADORES DE METALES DE
TRANSICION EN HIDROTRATAMIENTO

1. Zeolitas.

2. Catalizadores monometdlicos (Mo, Ni, Co, Fe).

3. Sulfuros monometalicos y bimetalicos.

4. La adicion de nuevos metales, tales como Re, W, Ru, Os, etc.

5. La aplicacion de carburos metalicos como los de Niobio.
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EL NIOEBIO ¥ SUC APLICACIONES

Simbolo: Nb Z: 41
Periodo: 5 PA:92,9
Grupo:V Familia: B

Descubierto por Charles Hatchett —[—r[—r[—m ] o
sc [ ea]u [o] vufam[em] o] et es || wof

en 1801 y presenta las siguientes

caracteristicas:

1. De color gris, brillante y maleable.
2. Resistente a casi todos los acidos.

f ’ . 7
3. Compuestos Superconductores. - Sintesis de amoniaco,

4. Compuestos acidos usados en: <’ Hidrogenacion de Olefinas,

- Metanacion,

-- Hidrotratamiento, etc.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

REACTIVOS

1.Complejo Amoniacal de Niobio Oxalato (ANO)
(NH,)[NbO(C,0,)2(H,0)].3H,0

2.Carburos: metano (CH,) e hidrégeno (H,).
3.Nitruros: amoniaco (NH,).

4 Pasivacion: oxigeno (O,) en argén (Ar) al 1%molar.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

PROCEDIMIENTO

1. PESAR LA MUESTRA 2. COLOCAR EN EL 3. INTRODUCIR EN EL
REACTOR Y SELLAR HORNO Y ACOPLAR AL

SISTEMA

4. DEJAR REACCIONAR 5. ENFRIARY PASIVAR 6. CARACTERIZAR
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ETAPAS

1.- Nitruros de Niobio a partir de la Sal.
2.- Carburos de Niobio a partir de la Sal.

3.- Carburos de Niobio a partir del Nitruro.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ESQUEMA DEL EQUIPO - Nb,N, a partir de Amonio

D-101 FI-101 R-101
Selector Manual de Burbujémetro Reactor de
Direccidn de Flujo de caudal MNb, N,

(%52 FI-101
O—><¢
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ETAPAS

1.- Nitruros de Niobio a partir de la Sal.
2.- Carburos de Niobio a partir de la Sal.

3.- Carburos de Niobio a partir del Nitruro.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ESQUEMA DEL EQUIPO - Nb,C, a partir de Metano

F-101 F-102 M-101 D-101 FI-101 R-101
Filtro de  Filtro de Distribuidor-Mezclador Selector Manual de Burbujémetro Reactor de
Oxigeno Agua de Gases Direccion de Flujo de caudal Nb,C,

FI-101 y

M-101 > | p-101

279 R-101
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

HORNO-REACTOR
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Control de Temperatura en seccion central
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

EQUIPO
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CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

Dentro de las técnicas analiticas empleadas, se tienen:

1.Analisis Quimico.
2.Difraccion de Rayos X (DRX).
3.Area Superficial (BET).
4.Microscopia Electronica.

5.Cromatografia Gaseosa.
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CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

Dentro de las técnicas analiticas empleadas, se tienen:

1.Analisis Quimico.

MARCA: Dupont 945
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CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

Dentro de las técnicas analiticas empleadas, se tienen:

2.Difraccion de Rayos X (DRX).

MARCA: Siemens D5005
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CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

Dentro de las técnicas analiticas empleadas, se tienen:

3.Area Superficial (BET).

MARCA: Quantasorb



http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22

Your complimentary
. use period has ended. , . 3 Lyt
8 3 Complete Thank you for using Sintesis y Caracterizacion de Carburos y
PDF Complete. Nitruros de Niobio para ser evaluados en la

Click Here to upgrade to Hidrodesulfuracion del tiofeno
Unlimited Pages and EXE

CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES

Dentro de las técnicas analiticas empleadas, se tienen:

5.Cromatografia Gaseosa.
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MARCA: Varian 3700
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EVALUACION EN HIDRODESULFURACION
REACTIVOS
1.Tiofeno.

2.Disulfuro de carbono (CS,).

2.Gases: hidrégeno (H,).
aire sintético.

nitrogeno (N,).


http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22

Your complimentary
use period has ended.

+ Complete Thank you for using Sintesis y Caracterizacion de Carburos y
= PDF Complete. Nitruros de Niobio para ser evaluados en la
Click Here to upgr: Hidrodesulfuracion del tiofeno

Unlimited Pages al

EVALUACION EN HIDRODESULFURACION

PROCEDIMIENTO

->
1. PESAR LA 2. ANADIR EL CS, EN 3. INTRODUCIR EN EL
MUESTRA BURBUJEADORY ESTE HORNO Y ACOPLAR AL
EN EL TERMO SISTEMA

4. DEJAR SULFURAR 5. CAMBIAR EL TERMO 6. ANALICE
DE CS2 POR EL DE PERIODICAMENTE LOS
TIOFENO Y DEJAR GASES DE ENTRADA'Y

REACCIONAR SALIDA
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EVALUACION EN HIDRODESULFURACION

D-101 B-101 B-101 D-102 FI-101 R-101 R-102
Selector Manual de Burbujeador Burbujeador Selector Manual de Burbujémetro Reactor de Reactor de
Direccién de Flujo de C52 de tiofeno Direccién de Flujo de caudal HDS Neutralizacion

ENTRADA SALIDA

—
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EVALUACION EN HIDRODESULFURACION

EQUIPO-HORNO-REACTOR

A) Reactor.

B) Burbujeador de disulfuro
de carbono.

C) Burbujeador de tiofeno.
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RESULTADOS Y
DISCUSION

T T T
reaction conditions:24 hrs, 693 K

Bragg Angle (26)
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ANALISIS TERMOGABIMETRICO (TGA) DE LA SAL
(NH,)[NbO(C,0,)2(H,0),].3H,0

2 o © ©

140°C - 36,2%. Agua Hidratada

192°C > 24,7%. Amino o
268°C > 28,1%. Agua Estructural

300°C = 17,8%. Oxalato.

TEMP (°C) 100 200 300 400 500 600 700 800 900
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SINTESIS DIE LOS CATALIZADORES
ETAPAS

1.- Nitruros de Niobio a partir de la Sal.

2.- Carburos de Niobio a partir de la Sal.

3.- Carburos de Niobio a partir del Nitruro.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ESQUEMA DE TRABAJO > Nb,N, a partir de Amonio

SINTESIS PASIVACION
e Rampa '/ magomn) | oy | ot | oy
DG-N-01 | 600 10°C/min 100 60 50 90
DG-N-02 | 700 10°C/min 100 60 50 90
DG-N-03 | 800 10°C/min 100 60 50 90
DG-N-04 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 60 50 90
DG-N-05 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 120 50 90
DG-N-06 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 30 50 90
DG-N-07 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 0 50 90
DG-N-08 | 800 20°C/min 100 30 50 90
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

NITRUROS DE NIOBIO A PARTIR DE AMONIO

Ensayo N°1: Seleccién de la Temperatura (°C) de sintesis.

) A — DG-N-01 (600°C)
l' — DG-N-02 (700°C)
| i — DG-N-03 (800°C)
DG-N-01 = 26 m?/g i ‘5
DG-N-02 > 19m?/g = ]
= |
3 . .‘
DG-N-03 > 48 m%/g || & N Nb,O;
n L | ] | i i & & 4 i
= W S — S - b
Condiciones fijas: - !
10 20 30 40 50 60 70 80 90
Rampa: 10°C/min. 2-Theta
Tiempo de reacc.: 60min. Grafico N2 1: Difraccion de Rayos X (DRX) de Nitruros. Temp. de Sintesis.
Caudal: 100 mL/min. B Nitruro de Niobio (NbN), A Oxido de Niobio (V) (Nb,O«).

Pasivacion: 90min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

NITRUROS DE NIOBIO A PARTIR DE AMONIO

Ensayo N°2: Seleccién de la Rampa de Calentamiento (°C/min) de

sintesis. — DG-N-03 (10mL/min)
— DG-N-04 (20 y 10mL/min)
DG-N-03 = 48 m?/g
‘DG-N-O4 - 60 m?/g \ s
w0
3
£ | ‘
‘i |
!| ( | h
..,.....................‘,..M.MEHMLM
10 20 30 40 50 60 70 80 90
Condiciones fijas: 2-Theta
Temp.: 800°C. Grafico N2 2: Difraccion de Rayos X (DRX) de Nitruros. Rampa de Calentamiento de Sintesis.

Tiempo de reacc.: 60min.
Caudal: 100 m/min.
Tiempo de pasivacion: 90min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

NITRUROS DE NIOBIO A PARTIR DE AMONIO

Ensayo N°3: Seleccién del tiempo (min) de reaccién.

= DG-N-07 En min) }
= DG-N-06 (30 mi
DG-N-07 9 159 m2/g —DG-N-DMED::E}
A ~——DG-N-05 (120min)
‘ DG-N-06 > 92 m?/g \ A
©
)
DG-N-04 > 60 m2/g = jt
= “ A
DG-N-05 2> 79 m?/g £
f‘l\‘—A'!#‘
. . . 10 20 30 40 50 60 70 80 =11}
Condiciones fijas: 2-Theta
Temp.: 800°C. Grafico N2 3: Difraccion de Rayos X (DRX) de Nitruros. Tiempo de Reaccion.

Rampa: 20°C/min (500°C) y 10°C/min.
Caudal: 100mL/min
Tiempo de pasivacion: 90min.
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Sintesis y Caracterizacion de Carburos y
Nitruros de Niobio para ser evaluados en la
Hidrodesulfuracion del tiofeno

NITRUROS DE NIOBIO A PARTIR DE AMONIO

Ensayo N°4: Seleccion del nitruro para sintesis de carburos.

DG-N-08 > 62 m%/g |}

Condiciones fijas:

Temp.: 800°C.

Rampa: 20°C/min.
Caudal: 100mL/min
Tiempo de reacc.: 30 min.

Tiempo de pasivacion: 30min.

Intensidad (u.a.)

—DiG-N-03

=

10 20 30 40 =] =] J0 ]
2-Theta

Grafico N24: Difraccion de Rayos X (DRX) de Nitruros. Precursor para los Carburos.

[1n]
L]
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1.- Nitruros de Niobio a partir de la Sal.

2.- Carburos de Niobio a partir de la Sal.

3.- Carburos de Niobio a partir del Nitruro.
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SINTT

SIS Db DS CATALIZAIDPIRE

ESQUEMA DE TRABAJO - Nb,C, a partir de la Sal

iS

SINTESIS PASIVACION
e Rampa '/ magonn) | iy | ) | oy
DG-C-01 500 10°C/min 100 60 50 90
DG-C-02 | 700 10°C/min 100 60 50 90
DG-C-03 | 900 10°C/min 100 60 50 90
DG-C-04 | 800 10°C/min (22-500°C) y 5°C/min (500-800°C) 100 60 50 90
DG-C-05 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 60 50 90
DG-C-06 | 800 | 20°C/min (22-500°C) y 10°C/min (500-800°C) 100 60 50 90
DG-C-07 | 950 20°C/min 100 60 50 90
DG-C-08 | 950 10°C/min (22-500°C) y 5°C/min (500-950°C) 100 60 0 0
DG-C-09 | 950 20°C/min 100 60 0 0
DG-C-10 | 950 10°C/min (22-500°C) y 5°C/min (500-950°C) 100 120 0 0
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| SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y LA SAL

Ensayo N°1: Seleccién de la Temperatura (°C) de sintesis.

5 * DG-C-01 {SGO:C}
DG-C-01 = 16 m?/g D03 (aonec
# A
DG-C-02 = 43 m?/g .
DG-C-03 = 57 m?/g 1 . B NbO
T I * . 2
P ' e | o *
E e jwuumﬂaw
=
bl i - Nb,O.
|” .I\ iﬂ. III - .- - -
.......... st chsnse bcpscem Mttt ottt
Condiciones fijas: 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Rampa: 10°C/min. 2-Theta
Tiempo de reacc.: 60 min. Grafico N2 5: Difraccion de Rayos X (DRX) de Carburos. Temp. de Sintesis.

Caudal: 100 m/min.
Tiempo de pasivacion: 90 min. T e
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CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y LA SAL

Ensayo N°2: Seleccién de la Rampa de Calentamiento (°C/min) de
sintesis.

5°C/min directo)
10°C/min directo)
10°C/min con 15min intermedio)

DG-C-04 = 70 m?/g | A A
W—JMM

DG-C-05 = 67 m?/g

[w)
@
066
(=N ]
dn
o =
——X—]
<<

Intensidad (u.a.)

\' f ,!;

.
|
* *
I L
- n

DG-C-06 = 78 m?/g

I, | 1 lea * »

E " S |7, KERED v, 0P Wt M“ ""*-MMJ S O O S
Condiciones fijas: 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Temp.: 850°C/min. 2-Theta
Tiempo de reacc.: 60 min. Grafico N2 6 : Difraccion de Rayos X (DRX) de Carburos. Rampa de Calentamiento de

Caudal: 100 m/min.

Sintesis. MOxido de niobio (V) (Nb,O:), 4 Oxido de niobio (IV) (NbO,).
Tiempo de pasivacion: 90 min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y LA SAL

Ensayo N°3: Selecciéon de la Temperatura (°C) de sintesis (2).

DG-C-07 > 118 m?/g

Intensidad (u.a.)

Condiciones fijas:

Temp.: 950°C 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Rampa: 20°C/min. 2-Theta

Tiempo de reacc.: 60 min. . , . , _

Caudal: 100 m/min. Grafico N2 7: Difraccion de Rayos X (DRX) de Carburos. Temp. de Sintesis (2).

Tiempo de pasivacion: 90 min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y LA SAL

Ensayo N°4: Influencia de la pasivacion, Sin Pasivar.

DG-C-08 > 68 m?/g i
Rampa 10-5°C/min E

DG-C-09 > 63 m?/g
Rampa 20°C/min

Intensidad [u.a.)

Condicionesfiias: @ 7 PO T2 RIS TR O R EE A AT DT T e

Temp.: 950°C. 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Caudal: 100mL/min. . _ g 2-Theta o
Rampa: XX°C/min Grafico N2 8: Difraccion de Rayos X (DRX) de Carburos. Pasivacién.

Tiempo de reacc.: 60 min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y LA SAL

Ensayo N°5: Tiempo de Reaccion. 120 min.

DG-C-10 > 68 m%/g
]
E
Condiciones fijas: M
Temp.: 950°C. 10 20 30 a0 E_T'.%;m 60 7 20 og
Caudal: 100mL/min.

Rampa: 10°C/min hasta 500°C y 5°C/min. Grafico N2 9: Difraccion de Rayos X (DR¥) de Carburos. Tiempo deReaccion,
Tiempo de reacc.: 60 min.
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

ESQUEMA DE TRABAJO —> Nb,C, a partir de un Nitruro

SINTESIS PASIVACION
copIGOo Temp o . Caudal tiempo Caudal tiempo
(°C) Rampa (*C/mni) (mL/min) (min) (mL/min) (min)
DG-C-11 | 950 10°C/min proceso continuo (NoN->NbC) 100 120 50 90

DG-C-12 | 950 10°C/min proceso escalonado (NbN-=>NbC) 100 120 50 90
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SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

CARBUROS DE NIOBIO A PARTIR DE METANO Y NbN

Ensayo N°1: Seleccién de la Temperatura (°C) de sintesis.

DG-C-01 (500°C)
— DG-C-02 1?00**::
— DG-C-03 (900°C

DG-C-11 > 46 m?/g

DG-C-12 = 66 m2/g

Intensidad (u.a.)

e ol Ak ria i, -
Condiciones fijas: 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Rampa: 10°C/min. 2-Theta
Tiempo de reacc.: 120 min. Grafico N2 5: Difraccion de Rayos X (DRX) de Carburos. Temp. de Sintesis.

Caudal: 100 m/min.
Tiempo de pasivacion: 90 min. T e
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~ SINTESIS DE LOS CATALIZADORES

AREA SUPERFICIAL (BET)

. AREA 3 AREA < AREA AREA
SOLIDO BET SOLIDO BET SOLIDO BET SOLIDO BET
DG-N-01f 26 DG-C-01) 16 DG-C-05) 67
DG-MN-02] 19 DG-C-02) 43 DG-C-06) 745
DG-MN-03 DG-C-03) 57 DG-C-07) 113
DG-N-04 DG-C-04| 70 DG-C-08| 63
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CARACTERIZACION DE LOS CATALIZADORES
it Analisis por Atomo
Ul wme | wN | w0 | Nk | w%s %Nb,S,
DiG-N-01 ) 2.2 2,39 | 1855 | 76,77 0 5,2 0
Di-K-02 | 042 | 11,20 | 162 | 85,06 0 20,95 0
Di-KW-03% | 016 | 1212 | 1,80 | 8592 0 9263 0
DG-N-04 | 0,32 | 1206 | 1,33 | 85,22 0 92,17 0 »DG-N-04
Dio-K-0% | 0,24 | 1270 | 0,25 | 8581 0 27,06 0 »DG-N-OS
Dio-K-06 | 046 | 11,65% | 2,08 | 8581 0 29,0 0
DG-H-07 | 394 0,3% | 1820 | 756,81 0 0

DG-N-08 | 1,15 | 880 -

DG-C-01 | 385 341 7 1 0 ; 0
DG-C-02 | 412 | 055 | L7921 | 77,36 0 &,0 0
DG-C-03 | 365 | 0,28 | 16,88 79,19 0 124 1]
DG-C-04 | 385 | 0,31 = 2 0 3,69 0
DG-C-0% | 361 | 027 - - ] 1,59 ]
Di-C-06 | 363 | 0,38 s G 0 176 [t
DG-C-07 | 3,21 | 042 | 1759 | 78,78 0 08 0
DG-C-08 [ 4,18 | 0,23 = = 0 =15 0
DG-C-02 [ 344 | 0,22 5 T 0 A0 0
DG-C-10 | 4,88 | 0,29 5 7 0 A0 0
DG-C-11 | 544 | 2,35 = 7 0 3 0
DG-C-12 | 3,93 3,20 : 2 0 0
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Microscopia Electrénica de Barrido
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INFLUENCIA DE LA SULFURACION EN LA ESTRUCTURA

: AREA : AREA
S0OLIDO BET SOLIDO BET
DG-N-07| 159 DG-N-07-5 | 151
DG-N-06| 92 DG-MN-06-5 59
DG-N-05( 79 DG-MN-05-5 %

DG-MN-04| @0 DG-MN-04-5 | 120

— DG-N-04
DG-N-04-5

Intensidad {u.a.)

nversion (150mg Cat.)
"

10 20 30 40 50 &0 70 a0 a0
2-Theta
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CONCLUSIONES

1. Nitruros obtenidos a 800°C a partir de la sal.

2. Carburos obtenidos a 950°C a partir de nitruros (mayor cant.
de carbono), ya que no se logrd alta conversion partiendo de la sal
a las condiciones de estudio.

3. Al sintetizar Carburos a partir de la sal se tiene:
3.1. Nb,O a 700°C
3.2. NbO, a 900°C.
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CONCLUSIONES

4. Se tiene la siguiente secuencia de reaccion para la formacion
de carburos:
Nb,O: = NbO, = Nb,O = NbO,C, = NbC

5. A rampa de calentamiento rapidas, se obtienen solidos pocos
cristalinosy con areas mayores.

6. Al tratar los nitruros con disulfuro de carbono, se aprecia poca
formacion de sulfuros, sin embargo se observa que la cristalinidad
disminuye.
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CONCLUSIONES

7. Los Nitruros arrojan conversiones maximas de 21% (DG-N-04),
con desactivacionen 1 % hora.

8. Los Carburos arrojan conversiones maximas de 6% (DG-C-11),
con desactivacion superiores a 2 horas.

9. Dan lugar a cuatro posibles productos: metano, buteno, butano
y tetrahidrotiofeno).
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CONCLUSIONES

10. Al evaluar a alta presion se tiene que la conversion aumenta
significativamente, pudiendo deberse a factores, tales como:
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RECOMIIENDACIONES

1.- Arreglar o sustituir los rotametros por medidores de flujo
masico para medir mas eficientemente el caudal, sin necesitar un
burbujometro.

2.- Sintetizar a partir de una mayor cantidad de la sal de niobio
(4,0000 £+ 0,0001 g), para asi obtener una mayor cantidad del sélido
final para facilitar su caracterizacion y evaluacion.

3.- Acoplar a la salida de los diversos reactores un cromatégrafo
de gases, con el fin de estudiar mas a fondo la cinética de las
reacciones, o por lo menos la composicion de los gases de salida a
cualquier instante de tiempo.
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RECOMIIENDACIONES

4.- Mejorar la red de tuberias en el equipo de HDS colocando una
serie de valvulas 3 vias que direccione el flujo de hidrogeno hacia el
burbujeador de disulfuro de carbono o al de tiofeno, sin necesidad
de estar desconectando y reconectando mangueras en el momento
de la corrida al pasar de la sulfuracion a la reaccion de HDS como
tal.

5.- Al momento de sintetizar carburos a base de niobio, es
recomendable hacerlo a rampas de calentamiento bajas, esto
aumenta el tiempo de la reaccion y por ende la formacion del
carburo a partir de los 6xidos intermediarios; o sintetizarlos a partir
del nitruro del metal.
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RECOMIIENDACIONES

6.- Mandar a hacer un reactor de cuarzo mas pequeno, tanto de
diametro, como de longitud; esto con el fin de mejorar la
manipulacion de la sal dentro del mismo, ademas de poder hacer
mas eficiente la manipulacion del reactor al momento de ser
lavado. Incluso, el hecho de ser de menor diametro favoreceria el
contacto entre la sal y los gases, ya que con una misma cantidad de
sal, se tendria un lecho mas alto.
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