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NOMENCLATURA

Fo = Gasto molarn de HZS a La entrada del neactor, (g-mol/min).

F = Gasto molan de HZS a La salida del neactorn, (g-mok/min).

AH\; = Calon de vapornizacion del compuesto, (cal/mol).

NI = Nomwmalidad del Iodo, (mof 1/2%).

P = Presidn, {(mm Hg).

Q = Gasto volumétrico, (cms/mén) .

R = Constante de Los gases. (cal/mol °K)

S, = Gasto molarn de S0, a La entrada del reactorn, (g-mof/min).

S = Gasto molar de 302 a La salida del neacton, (g-mol/min).

¥, = Temperatura ambiente, (°C, °K).

T = Temperatura del medic de calentamiento, (°C).

VHZO = Volumen de agua desplazada, (L£t).

VNZ = Vofumen de Nitnégeno a condiciones nonmakes de presién y tempera
tuna, (L%).

v = Volumen molak, (£t/mok) .

0] = Masa def catalizador, (g).

Ww/F = Espacio velocidad, (g-hn/g-mol).

X = Conversdidn.

%X = Porciento de convernsiin

X = Convensidn promedio

P = Densdidad, (g/Lt).
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INTRODUCCION

Informaciones recientes nos indican que un buen porcentaje de azugre es ob-
tenido pon el proceso de necuperacibn a partin de gases natunales amarngos Y
gases de nefineria que contiene deido sulfhidrnico, este porcentaje se ha --
visto incnementado en gran medida con respecto a La cantidad de azufre que-

se obtiene dinectamente de yacimientos.

Existen vanios procesos para recuperar azugre a partin de Los gases, uno de
Los mas simpontantes es el proceso catalitico de Claus, denominado asi en me
monia a su inventorn C. F. Claus. Este proceso se basa 4undamentalmente en-

La siguiente reacciln:
—
SO2 o+ Zst T S ZHZO

que debido a Las condiciones a Las que se operd, procede en fase gaseosa en

presencia del s6&ido catalitico.

Para este proceso se han desawiollado una cantidad de catalizadones a base-
de bauxitas activadas, pero investigaciones recientes (1) neportan que se -
pueden obtener mejones resultados de conversién y selectividad utilizando -

como catalizadones aldminas tratadas.

En fa actualidad Los catalizadores para La reaceidn de CLauws a base de ald-



mina, que se utilizan industrialmente son’ importados, por Lo cual esta te--
545 en complementc con oinos trabajos desarnrollados en La Facultad de Quimd
ca (2), (3), tiene como objetivo el caracterizan un catalizadon a base de -
alimina que cumpla o mefore Las caracteristicas de Los catalizadones que se

Ampontan.

EL plan de trabafo que se establecdid iniciakmente fue el probarn La activi--
dad catalitica de Los catalizadores pnepaﬂado?s en nuestrno Laboratonio en --
comparacidn con XLos impontados de aldmina y bauxita utilizados en Pemex, se
guido de un andlisis de rnesultados para La seleccidn del catalizadorn que --
proporcione La conversién mas alta. Posteriormente se procederd a su carac
ternizacién, trhabajando a diferentes condiciones de operacibn, donde Los pa-
nametnos bdsicos son La temperatura, Los gastos en masa.y La nelacidn este-

quiométrnica de Los neactivos Lnvoluchados.

La actividad catalitica se medind en t&uminos de La conversién de rneactivos
a azufre en un reacton tubular de 4Lujo, analizando La mezcla de productos-
y reactivos por un método yodométrico. Este sistema experimental es muy AL

milarn al previamente utilizado por Bdrzana (3).



CAPITULO I

METODOS DE COMPACTACION DE ALUMINA

PREPARACION DE OXIDO DE ALUMINTIO EN FORMA ESFERICA
METODO PARA PRODUCIR ALUMINA ACTIVA ¥ EL PRODUCTO RESULTANTE
METODO PARA PRODUCIR NODULOS DE ALUMINA ACTIVA



PREPARACION DE 0XIDO DE ALUMINIO EN FORMA ESFERICA

EL 6xido de aluminio en forma esférica se usa como catalizadon porque pre--
senta Las propiedades mecdnicas siguientes: de canactenisticas de empaque-

homogéneo, buena distribucién de §lujo y baja nesistencia hidrdulica.

La preparacién de esferas de Gxido de aluminio es amplaimente cubierta en -
La Liternatura. Por Ro tanto basades en La Literatura y en neferencias de -
patentes, se sabe que una forma esférica de Gxido de aluminio puede sen ob-
tendida pon cualquiera de dos medios: mecdnico 6 quimico. Uno de Los méto--
dos involucra La fommacién en cilindros rotatornios, granuladores de tambon,
o granuladores de platos. En este equipo, fa pasita inicial pulverizada es-
ghanulada a esferas usando agentes Ligantes especificos tales como dcidos,-
sales de aluminio de esos deddos y otnos. Los granulos de Gxido de alumi--
nio microesférico pueden sern obtenidos pon el secado del sof de hidréxido -

de aluminio espreado.

OQuimicamente pueden sen obtenidas esferas de Gxido de aluninio empezando --
con una mezela pulverizada de Gxido de aluminio 6 hidrosales de aluminic Y-
hexametiftethaamina. En este método el Gxido de aluminio y una solucibn --
acuosa de sales de aluminio bdsicas nos forma una pasia, La cual es Luego -
thatada con hexametiltetraamina y goteada dentrno de un baio de aceite ca- -
Liente. Las esferas suaves inicialmente son envejecidas en un medio ambien

te bdsico, Lavadas, secadas, y caleinadas.



SRC

Ef aumento de La nesistencia mecdnica en Las particulas esféricas e expli-
ca pon el hecho de que Las sakes de aluminio bdsicas, en presencia de hexa-
metiltetraamina son thansfommadas en una gel de hidréxido, La cual fornma --
una substancia de Ligamento en La fase ongdnica. EL método de precipita- -
cién en aceite grecuentemente citado tiene También varias desventajas, ta--
Les como un gran consumo de Las bases orgdnicas caras Y La necesdidad de re-
mover contaminantes ongdnicos durante el tratamiento té&wmico, Lo cuak afec-
ta La estructuna del Gxido de aluminio. EL Lavado completo, anterion al --
tratamiento ténmico, también cauAé deteriono de Las esferas necién formadas,
Lo cual nequiere un mayor tiempo de tratamiento en fa fase ongdnica. Esto-
a su vez, exige un aumento def tamaiic del equipo y una disminucidn en La --

eficiencia delf mismo.

EL método mas simple de preparacién de Gxido de aluminic consisle en un en-
duneciniento instantineo de Las esferas en contacto con una sofucidn de amo

niaco.

En este caso, Los experimentos fuenon LRevados a cabe usando hidnéx4ido de -
aluminio obtenido en Laboratornios a parntin de hidnéxido comercial usando --
sulfato de aluminio y sodio. Las condiciones de operacién empleadas fueron
controladas a temperaturas de 70 y §0°C, variando La concentracifn de sulfa

to de aluminio y sodio, asi como La velocidad de precipitacibn.

Este método involucra La adicibn de un s0f de hidriéxido de aluminio en una-
columna diseiiada especiakmente para contenern dos fases: una crgdnica y una-

acuosa.



En La fase superion se forman gotitas esféricas que fuego se endurecen en

La fase inferion o sea La acuosa. Despubs se secan y se Les da un trhata-

miento téumico, obteniéndose el producto de dxido de aluminio.

1

Inicialmente, La precipitacién de hidrnéxido de aluminio fue LLevada a cabo
en una columna de vidrio conteniendo solucidn de amoniaco con componentes -
de supenficie activa (para disminuwin La Zensién superficial en La interfase)
Yy nagta. La so0lucidn inicial en La forma de un §liido pareeido a una sus--
pensibn plastica, fue introducida a La columna usando una jeringa médica. -
La suspensidn fue obtenida porn pulverizacidn completa del hidridxido de alu-
minio deshidrnatade con deido nitnico en un montero de poncelana. EL uso de

deddo nitnico §acilita obtenen una suspensién plastica homogénea.

Las panticulas esfgérnicas fonmadas fueron envejecidas en una sclucién de amo
niaco per 60 minutos, Luego removdidas de La columna, fLtradas y secadas pa
na Ampedin aglomeracién por esfuenzos supenficiales (indeseables) Las esfe-
ras gueron secadas muy Lentamente. EL producto hdmedo fue secado por 48 --
honas en aire ambiente, 7 hornas a 60°C, 14 horas a 119°C, y Luego calentado

por 6 horas a 550°C.

Las condiciones Gptimas para La formacidn de esferas, fueron estudiadas va-
rlando Los Liquidos de La columna de acuendo con Los pesos de Las fases £i-

quidas nespectivas, y La viscosdidad inicial de La suspensiin.

La peptizaciin de hidrdxido de aluminio fue LLevada a cabo usando cantida--

des y concentraciones variadas de deddo nitrico.
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Cuando Las condiciones de formacidn se han establecido, se puede efectuar -
un escalamiento.

Las condiciones de formacién fueron Las mismas. EL s0f de hidroxido de afu
minio fue obtenido pon peptizacién de pofvos de hidnéxido en dcido nitrico-
y previamente secados en un molino de bolas. La suspensibn asi preparada -
fue intrnoducida a través de un dosificadon a La columna LLenada con hidro--
canbuno y amoniaco. Las parnticulas esféricas formadas fueron transportadas
en una comriente de amoniaco por £a bomba al separadon desde el cual, el --
producto s68ido fue separado por sedimentacion y el Liquido se nregresa al -
necipiente, el nivel de La interfase fue controlado pon el necipiente, se -
puede concluin que son muchos Los pardmetros que agectan La preparacibn de-
esferas de Gxido de aluminio. Los mejones nesultados fueron obtenidos usan
do najta en La parnte superion de La columna. EL uso de varias fracciones -

de nafta, o aceite mineral blanco no fue satisfactonio.

Si kas gotitas (s0k) gomnmadas descienden muy rdpido, impiden La formacibn -
propia de esferas y 24 es demasiado Lento, Las particulas esfénicas se de--

gorman.

A altas concentraciones de amoniaco, no afecta el proceso de foumacidn de -
esfenas mienthas que a bajas concentraciones .nhibe La formacidn propia de-

particulas esféricas.

EL envejecimiento de Las particulas esféricas en una solucibn amoniacal au-
menta Las fuerzas de Las parnticulas. Las cuales LLegan a sen sugdicientemen

te dunas y no son defonmadas durante Las subsecuentes operaciones de descarga.
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La preparacibn del s0f de hidrnéxide es un pardmetro clave en el proceso de-
formacion de particulas esgéricas. La pasta alimentada debe ser peptizada-
y tener una viscosidad £a  cual permita un flujo fdeil de Las gotitas a La-
entrada de La boquilla, sin embarge, fa viscosidad no debe sen demasiado ba
ja, puesto que Las particulas de hidrnéxido asi fowmadas disminuindn de tama
fio substancialmente durante subsecuentes secados, debilitdndose mecanicdmen

te.

Otro pardmetro impontante, es La cantidad de deido nitnico usado durante fa
peptizacién. La cantidad de dcido fue seleccionada experimentalmente de --
tal manera que se consiga una s0€ viscosa constante. Inicialmente fas mues
thas fuenon peptizadas con dcido nitrnico dikuido vardiando Su concentracdiin.
EL uso de dcido nitnico de 0.1 a 1% no produjo una pasta apropiada para ob-
tenen parnticulas esféricas, ya que Las gotitas fommadas se desintegran. --
Sén embargo, el uso de una solucidn de deido nitrico al 2% nesults buena en
La formacién de particulas de fomnma esférica mas altas concentraciones del=
deido condujeron a La formacién de una gel coagulante en Lugar de esferas.-
Adn mejones resultados fueron obtenidos pon homogenizacién de Las muestras-
iniciales con agua, hasta que una pasta de consistencia propia fue consegui
da, s0fo entonces fue predeterminada La cantidad de dcido aiadido para La -
peptizacién. Adn en el dltimo caso, una ghan cantidad de deido puede cau--
san dificultades en La fommacién de esferas, mientras que poco dcido Linhibe
La fommacién de Las mismas. En el d€timo caso, Las gotas que entran en fa-
columna pueden sen muy §rdgiles y pueden desintegranse en La solucibn de --

amonLaco .
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En nesumen, el uso de grandes cantidades de deido para La peptizacién, pue-
de tenen efectos indeseables en La textura del Gxido de aluminio tratado --
ténmicamente. AsL, el presente estudio se ha concentrado en establecer Las
cantidades Gptimas de deido nequerido para obtener un buen formado y una re

sistencia mecdnica satisfactornia para Las particulas de 6xido de aluminio.

Los mejfores nesultados fueron obtenidos usando de 2 a 5 % HNO, (expresado -

en base al peso de A£203).

Las mefores esferas formadas fueron obtenidas en el rango de 400-600 cp. -
Otnos pandmetnos impontantes de un buen fornmado de pasta son Los grados de-
dispersion de hidréxido de aluminio y el tiempo de peptizacibn. Se estable
ci6 que el tiempo de peptizacibn Gptimo varia entre 1 y 1.5 horas, emplean

do un montero de porcelana y de 2 a 3 horas usando un mofino de bolas.

En sintesis Los pardmetrnos bdsicos del proceso, y La calidad del producto -
§inal, dependen de Las propiedades del hidrbxido de akuminio iniciak, tales
como: pH, temperatura de precipitacién, concentracién del sulfato de alumi-
nio-s0d4io y La velocidad de precipitacibn. Los mejones nesultados fueron -
obtenidos cuando el hidnéxido de aluminio se precipitd a partin de solucin
de sulfato de. aluminio-s0dio a una concentracién de 100 g A£203/U:, Yy a una
velocidad de 10 £t/hn, 78-80°C, y pH entre 6 y §. La formacion de particu-
Las esféricas fue inhibida con el uso de otras muestras, teniendo una es- -

tructuna similarn a La bohemita pero preparada bajo diferentes condiciones.

EL estudio (4) muestra que Las fuenzas del Gxido de aluminio aumentan con -
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La cantidad de dcido usado durante La peptizacidn (figura 1-1).

Aumentando el dedido nitrico mejora Las fuenzas de La particula, especialmen
te en Los nangos mds bajos de La adicion de deido. También se observd que-
La fommacibn de particulas se dificulta con concentraciones de deddo aviba

de 8% en peso.

Los estudios de rayos X indicaron que ef deido nitrico no tiene ningdn egec
to en Ras condiciones de peptizacibn sobre La estructurna de La boehmita de-

Las muestras. Poco se vbsenvé por andlisis témino diferencial.

La curva téumica para el pokvo de hidnéxido inicial (figura 1-2, a) es Ldén
tica a aquélla para una particula de hidnéxido esgérica (figura 1-2, b). La
estructuna e afectada sin embargo, por La duracién def envejecimiento en -
La fase de amoniaco. Una hora de prueba de envejecimiento mostrnd que no --
hay cambio en La estructura (figura 1-3, a). Sin embarngo una prueba de 24-

horas mostné una thansfommacién parcial en La estructura (figura 1-3, b).
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METODO PARA PRODUCIR ALUMINA ACTIVA Y EL PRODUCTO RESULTANTE

EL presente método describe una téenica para producin alimina activa de al-
ta capacidad de adsoncién y otrhas propiedades deseables como desecante y pa

na otrnas aplicaciones de La alimina activa.

EL wso de 468idos a@o&beM& para necuperar hidrocarburos, particularmente
gasolina, de gas natural, ha LLegado a ser de mayor Amportancia en Los anos-
necientes. En vista a Los nequerimientos de alta capacidad de adsorncibn y-
selectividad para hidrocarburos de una cadena de 5 ca)tboy_zu y mayones, estos
adsonbates deben poseer La habilidad de desabsonber Los hidrocarburos fdeil

mente durante La negeneracién de el adsorbente.

En estas sustancias buenas hesistencias f§isicas y estabilidad téamica son -
también deseables, asi como una profongada vida del adsonbente. EL Zenen -
un calorn especifico bajo nos permitind tener peribdos corntos de regenera- -
cibn, nequiriendo menos calon y mas bajo el costo de nregeneracibén. La con-
f4guracibn de Las sustancias por absorbern deberdn fener una baja nesisten—-
cia al §lujo. La estabilidad quimica debe sern buena de tal manera que no -
neaceionand con el gluido. Pon supuesto, La cualidad mas importante en un-
buen adsonbente es La habilidad para obtenen altas eficiencias de adsorcién

en Los perniddos requeridos.

Los adsorbentes de aldmina activa han sido usados iniciabmente como desecan
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tes y Luego por caleinacibn se pasa a alimina thihidnatada, La - -

cual se thitura y dicho matenial se nodufiza en configuracdo-

nes esférnicas, posterionmente se nehidrata y se efectua un curado en presen
cin de aire caliente porn un periédo de tiempo definido, nonmabmente del or-
den de varios dias o una semana, y §inakmente, activando Las particulas cu-
nadas pon calentamiento. EL presente método M\;otumd La definicibn de Las
condiciones crniticas de curado para La akdmina nodulizada, siendo posible -
obtener un producto de alimina activa teniendo ghandes incrementos en La ca

pacidad de adscreidn.

Figura (1-4) muestra esquemdticamente £a distribucibn probable de Las fases
durante el proceso de este método. En cada uno esta mostrado ef rango apro
ximado de concentraciones de Las fases, detenminado porn andlisis en difrac-

cibn de nayos X.

EL proceso segdn el método con neferencia a La figura (I-4) consdisie en una
caleinacibn selectiva de La alimina trnihidratada por efemplo gibsita, tal -
como es obtenida de el proceso Bayer, La akimina trihidratada es caleinada

perdiendo aproximadamente de un 5 a 10% de su peso. La calesinaciin se egec
tda pasando La aldnina trihidratada a thavés de gases calientes a una Zempe
natuna de 704° a 760°C. se creeque La capa de La superficie <nmediata de La-
gibsita es convertida a chi-alimina esencialmente, y el interion del mate--
nial se convierte en p- alimina. EL andlisis presentado sobre difraccion
de nayos X es tak aue La mezcla es designada" chi- p " aldmina. La aliamina-
caloinada, se muele para obtener una distribucién apropiada de Tamanos de -

particulas. Después La akimina es granwlada o se hacen aglomerados con una
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configuracién deseada. La granulacién o aglomeracién se puede hacer por --
mezelar La alimina con una pequeiia cantidad de agua. Los granulos o aglome
nados asi formados son curados por inmersidn en agua por un perlodo de tiem
po suficiente para rehidratan parcialmente La aldmina para producir un mate
nial de transicién, cuya constitucién es de un 46 a cerca de 76% chi- p --
aldmina, de un 27 a cerca de 42% pseudoboehmita alimina, de un 7 a cerca de
7% de bayerita allmina y unicamente trhazas de gibsita alimina.

La nehidratacibn es el fendmeno de combinar moléculas de agua con moléculas
de alimina.

Durante La nehidnataci6n Las moLéculas de agua aparentemente entran dentro-
del Ldtice def cnistal de La akimina, modificando Las particulas de alimina
para formarn una masa firme. La temperatura del agua puede variar desde La-
temperatura ambiente a 100°C. Las condiciones Gptimas de curado son en agua
a una temperatura en ef hango de 60 a §0°C. Durante un peridodo de § horas.
Después de cwran £os nodulos son activados pon calentamiento para obtener -
una alimina en transicidn de una ghan drea Aupuﬁic,ad. La activacion se-
efectia pasando una corniente de aire caliente o gases de combustibn a trha-
vés de un Lecho de Los aglomerados curados porn un perfodo de una hora apro-
xdmadamente para calentar Los algomerados a una temperatura en el nango de-
260 a 371®., 44 La aldmina activada va a ser usada para adsorcién de hidro-
canburos; y 84 La alidmina activada va a sen usada como un desecante La tem-
peratura de activacibn es en el rango de 371 a 454°C. Varnias pruebas se --
han hecho para evaluar Los adsorbentes. La mas satisfactoria desde el pun-

2o de vista de determinarn La capacidad de adsorcidn para necuperar hidrocar
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buros consiste de una columna que se LLena con Los aglomerados o adsorbentes
y un gas de una mezcla compleja de hidrocarburos es alimentado a thavés de-
La columna del adsonbente. EL adsonbente en ef fondo de La columna primeiro
se satura con cada fraccidn de La mezela de hidrocarburos. La saturacdidén -
de Las capas avanza proghesivamente a través del adsonbente en La cofumna -
como una onda de material saturado. SA La Longitud de La columna es esta--
blecida previamente, es fuego posible comparan Las capacidades de adsorcion
nelativa de diferentes adsonbentes pon determinan el tiempo nequerido para-

La 4onmacin de una onda de saturacion.
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METODO PARA PRODUCIR NODULOS DE ALUMINA ACTIVA

Las aldminas activas Las cuales son utilizadas en varias ramas de La indus-
tuia quimica, por efemplo, La industrnia def petrndleo, son cristalinas o - -
ambnfas en estrwuctura y son preparadas por varios métodos. Hay variaciones
sustanciales quimicas de Las diferentes fonmas de La alimina activa, estas-
diferencias son dadas al material durante Las varias etapas de fLa manufactu
na de ésto. Sin embarngo el presente conocimiento de producin alimina acti-
va ha sido ganando generalmente por observacién empinica y no ha progresado
adn a el punto donde uno pueda predecin con un grado razonable de confiabi-
Lidad, que propiedades pueden sen esperadas por un cambio particwlar o va--

niacion en cualquiena de Los pasos de manufactura.

La aldmina activa puede ser manufacturada en forma de nédulos & pellets, --
ete, en La forma de esferas G formas parecidas, normalmente de tamaiio y for

ma unigonme.

Los nédulos formados de aldmina activa son particularmente deseables a cau-
sa de que ellos pueden Aer mas fdcibmente manejados que el material granu--
Lan. Muchas aplicaciones de el uso de alimina activa, requieren que ef ma-
tenial de alimina activa tenga gran fuerza fisica, para que fas particulas-
puedan sern colocadas en Lechos de altuna apreciable sin compriminse Las par
ticukas dek fondo y sin pendidas indebidas a causa de La atriceibn. Este -
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es el caso, pon efemplo, donde La aliinina activa es usada para catalizado--

nes 6 adsornbentes.

Este método prcvee un procedimiento para obtener un material de aldmina ac-
tiva mejorada, de tamaio uniforme y en La fowma de nédulos esgéricos, te- -
niendo una alta nesistencia a La atricién, a La abrasidn y a La compresion-
s4n sacrifican otrnas calidades necesarias tales como capacidad adsorbente -

y drea supenficial de adsorcidn.

Un método convencional para producin nédulos de alidmina activa es un Lecho-
de particulas de alimina hidratada es primero panciafmente caleinado en un-
horno apropiado, posterionmente se disminuyen de Zamaio y son mezcladas sub
secuentemente con agua para nodubizar y aglomeran ef maternial. Los nddulos
asi producidos son curados por calentamientos a bajas temperaturas y Luego-

thatados con calon para censeguir Los ghados deseados de actividad.

Entre otrnos métodos Los cuales han s4ido propuestos es un método, donde en La
etapa de caleinacidn Las particulas de alimina trihidnatada son puestas en-
contacto con connientes de gas caliente. EL gas calentado deshidrata par--
ciatmente Las particulas de aldmina hidratada y continuamente saca el vapon
de agua de contacto con el producto caleinado. Tak técndica de caleinacidn-
puede sex nedlizada en un horno de tubo Largo en donde fas parnticulas de ald
mina hidratada viajan por un conto tiempo con flufo de gases calientes a --

contrhacoriente.

Duwrante el desarrollo del método se descubnié un producto superiorn de aldmi
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na activa.

EL método involucra La formacién de una mezcla de aire-combusiible La cual-
es hecha para cubrin completamente a Las particulas de aldmina hidratada ro-
deadas con La mezela aine-combustible son pasadas a través de una zona de -
combustibn, bajo una f§lama controlada y un tiempo de contactc suficiente pa
na aseguranse que cada una de £as particulas es principalmente caleinada, -
después de que cada particula es caleinada se enfria rapidamente a una fem-
peratuna de el onden de un cuarnto a un sexto de La temperatura de caleina--
cidn. Se encontrné que es apropiado trabajarn en rangos de temperatura del -
onden de 1649 a 1927°C seguidos por un rdpido enfriamento. Después de cal-
cinan segin el presente método, el producto deshidratado parcialmente es su

jeto a pulverizacién y nodulizacibn en La forma usual.

La descomposicibn de La aldmina tiihidratada es altamente endotérmica y ond
gina un alto consumo de calor, por Lo cual debe tener un suministro adecua-

do de calon para obtener una buena caleinacibn.

Después de La caleinacién, un enfriamento ndpido es necesario para reducin-
al mindmo Las trhansfommaciones téamicas y mejornan La organizacibn cristali-

na.

La alimentacién de Las particulas de aldmina hidratada puede ser realizada-

continuamente G en incrementos pequenos dentro de La flama.

De La caleinacién nesulta un preducto de aldmina en thansicibn, el cual, --

después de sen procesado en fornma nodular, presenta gran fuerza fisdca. Es
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ta fuenza es obtenida sin sacrnificar £a actividad catalitica § capacidad de
absoncibn de Los nédulos. Inmediatamente después de La caleinacibn, es ra-
pidamente engfriado con gas gnio (aire ambiente) a una femperatura de 260 a-
399°C, y se disminuye a un tamaio de particula f§ino (menon de 325 mallas).-
Despubs de La pulverizacibn, Las particulas son nodulizadas al mezelar con-
agua para aglomerarn. La nodulizacibn es seguida porn una etapa de curado en
donde Los nédulos son envejecidos pon un peribdo de tiempo para permitin --
que una rehidratacién se Lleve a cabo. En la nehidnatacion el agua en £os-
nédulos es Ligada quimicamente.

Los nédulos curados son Luego sufetos a un tratamiento de calor para acti--
vailos, el cual se Logra a una temperatura superion a 343°C durante un pe--
niodo de tiempo para conseguin £os grados de activacibn deseados, es decir,

399°C. pon cerca de una hora.

Para La prdetica, cualquier alimina hidratada puede sen usada como material
de alimentacibn. Sin embargo, La alimina trnihidratada def proceso Bayer --
(esencialmente gibsita con impurezas Las cuales son tipicas del proceso Ba-
yen) es apropiada para el método. EL presente método permite £a caleina- -
cibn de particulas gruesas (por efemplo, material de mas de 200 mallas, 90%)
también como La de particulas §inas (por ejemplo, material de mas de 325 --
mallas, 90% }.

EL agua para Ra modulizacibn es usada en cantidades de cerca de 50% por pe-

50 de La alimina.
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Los tamaiios de Los nédulos dependendn de Las condiciones de nodulizacion, -
tal como el tiempo de nesidencia en el nodulizadon, La vefocidad de alimen-
tacibn, ete. EL curado se puede conseguin durante un peribdo de tiempo, de
24 honas, a una temperatura de §0°C. Sin embargo, el curado puede también-
sen conseguido por usar bajas temperaturas, tal como temperatura ambiente,-

y peribdos de tiempo mas Largos.

Las caracteristicas de La fuerza mecdnica mostradas por el producto mejora-
do son ventajosas en cualquier proceso comercial que utilice un adsorbente-
6 catalizadon s6Lido. Estas caractenisticas de gran fuerza mecdni--
ca de el matenial de alimina activa de este método nesulta en me--
nos pérndidas de polvo con Lo cual neduce considerablemente 6 elimina el ia-
ponamiento de equipo 6 La contaminacibn de el material al ser procesado, --
una mas Larga vida de La aldmina activa o del catalizadorn soportado en fa -
atumina, y ciclos de vida mas Langos y por Lo tanto menos reemplazos del ma
tenial de alimina activa. Bajo estas caracteristicas el sistema se ve mefo

nado sobne todo en La eficiencia.
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GENERALTIDADES DEL EQUIPO Y MATERTALES

Como primenos elementos de La instalaciGn se cuenta con cilindros a presidn
de Los neactivos dcido sulfhidrnico y didxido de azugre y de nitrégeno como-
diluyente segin puede observarse en La figura 11-1. A La salida de cada -
cilindrno existe una sendie de vdlvulas reguladoras de presidn y neguladonas-
de gasto y trnes medidones de flujo. Posterionmente se encuentran un reac--
ton tubulan integnal con calentamiento eléctrico y un sistema de controf de
temperatura. A La salida def neacton estd colocado un recipiente de vdidriio

donde son condensados Los productos de La neacceidn azugre y agua.

De este necipiente salen Los gases, nitndgeno y mezela deido sulfhidrico y-
dibxido de azufre que no reaccionaron, para ser conducidos a dos posibles -

dinecciones:

En una direccibn, Los gases son absonbidos y neutralizados en una solucidn-
de hidnéxido de amonio,hasta aleanzarse el négimen permanente en el sistema.
Una vez afeanzada La constancia de condiciones de operacién, mediante una -
Llave de tres pasos se envia La coriente gaseosa a La segunda direccibn en
La cual, gases son LLevados a un saturador de muestreo, donde se reakiza un

andlisis cuantitativo.

1.- Especificaciones del equipo y materiales.

La instalacién empleada puede considerarnse constituida esencialmente porn dos
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partes: reactorn catalitico y accesorios.

Dicha instalacién se encuentha soportada por una estrhuctura construdida con-

varilla de fLerno.

1.1.- Reactorn catalitico.

EL neacton catalitico fue comstuido en el taller de soplado dc vidiiv de La
Division de Estudios Superiornes de La Facultad de Quimica. En La Figura --
11-2, se presenta el diaghama del neacton con medidas y especificaciones. -
Dichu reacton esta comstituldo por un tubo de vidrio de pared gruesa con 3-

centimetnos de didmetro extenno.

La entrada del neacton estd en La parte superior del tubo y La salida en La
parte Lateral inferion. En La parnte inferion del tubo se encuentra inserta

do el temwmopozo que cornre a todo Lo Largo del reactonr..

En el interion del nreacton se encuentran acoplados Hos discos de vidiio §4
jos y situados a ambos Lados de La salida Lateral, con un onificio central-
que permite el paso del termopozo. EL disco superion es de vidrio poroso -
y tiene La finalidad de Aopom al catalizadon, permitiendo el paso de ga-
ses. EL disco inferion es de vidrnio no poroso y su objetivo es orndentar a

a Los gases hacia La salida Lateral.

1.2.- Accesonios.

1.2.1.- Cilindros & presidn.- La carga de didxido de azugre fue obtenida -
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de Hatocarnburos S.A. y La de nitrégeno de AGA. En visia de la ({nexistencia
de cilindnos de deido sulfhidrico a La venta en México, hubo fa necesidad -
de conseguirlo en forma indirnecta y su descripeibn se encuentra contenida a

La seccibn 1.2.6. de este capitulo.

A La sakida de cada tanque se conté con vdfvulas reguladoras de presibn y -
manbmetnos intermedios. Para el deido subfhidrico, por problemas de comro-
546n, hubo necesidad de emplear un neguladon de presibn de acero {noxidable

manrca Matheson.

Las Lineas intermedias, hasta LLegar a Los medidores de glujo, fueron de co
bre para el dibxido de azufre, de fierro galvanizado para el deido sulfhi--

drico, y de vidiio con mangueras de alta presin para el nitrigeno.

EL gasto a Los medidores de flujo fue controlado con vilvulas de agufas de-

acero inoxidable.

1.2.2.- Medidones de §lujo.- Los medidores de flujo consistieron de Zubos-
de vidrnio en U, tipo mandmetro, acoplados a un tubo capilar de vidnio. Me-
diante este método sencillo se obtuvo una relacibn entre el gasto y La dife

nencia de alturas.
Pana el nitnbgeno se utiliza mercurdio como referencia, y para £os med{dores
de deido sulfhidriico y dibxido devazuﬁne se empled aceite meiam con colo--

nante especial para mandmetnos .

La calibracibn de Los medidones de flufo de diéxido de azugre y de deddo --



sulfhidnico se Logné haciéndo reaccionan Ros gases con una cantidad detern--

minada de solucién de Iodo de concentracién conocida y tomando el tiempo --
comsumido wtilizando almidén como indicadorn. Las reacciones Lnvolucradas -

son Las sdguientes.

SOZ #l o 0=~ > H2304 + 2HT S T11-1 )

) 2

Higus g > S + 2HI ( 11-2 )

Dado que ambos gases reaccionan mof a mol con el <odo, conociendo el nimero
de moles de 1, presentes en el punto de muestreo y el tiempo que tardan en-
consuminse, segin Las reacciones 11-1 y 11-2, se caleuld el gasto molar su-
ministrado, e cual se nefacicni con La diferencia de alturas  alcanzada-

en el medidon de flujo comrnespondiente.

La catibracién dek medidon de §lujo de nitrbgeno se hizo midiendo el agua -
desplazada de un embudo de separacin en un tiempo determinado. Este embudo
fue colocado a La salida def saturadon de mue!sMeo. EL volumen de agua re-
cogido debe entonces correginse a condiciones nonmales por egectos de pre--
s546n y temperatuna, con el objeto de nefacionarlo con el gasito voLumetrico-

de nitrndgeno nowmal.

La presién en el punto de muestreo estard dada porn La siguiente relacibn:

D= Po it preaipe (11-3)
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donde:
P = Presibn en el punto de muestreo
P° = Presibn de entrada al satwradon
P~ £ Presibn hidnostitica de La solucidn de IZ'
P° = Presibn de vapor del agua a temperatura ambiente.
porn Lo tanto:
v .y v (P BT 273 (11-4)
N 2 HZO 760 773 + T
normal. 4

para nuestro easo,

P~ = 590 mm Hg

P £ 5 pulgadas de agua = 9.34 mm Hg
= o = o

Ta = 20°C = 293°K

0 -

P ’ta- 17.53 mm Hg

Sustituyendo este valor en La ecuacitn 11-4, obtendrnemos La ecuacibn I1-5,

v = 0.69 V (11-5)

Las densidades y voldmenes molares a condiciones nommales son Las siguien--

Zes,
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PHZS = 1.539 g/4t VH,S = 22.14 Lt/mok
PSSO, = 2.9268 g/kt VS0, = 21.89 £t/mot
PN, = 1.2507 g/et VN, = 22.38 Lt/mok

En Las fdgunas 11-3, 11=4, 11-5 se presentan Las grdficas conrespondientes-

a La calibracidn de Los medidores de flujo.

1. 2. 3.- Sistema de contrnol de temperatura en el neacton. EL calentamien
to def neactor se hazo por medio de una resistencia elbetrica conectada a -
un variae para regular La intensidad de corriente suministrada. La tempera
tura en el Lecho catalitico se detectaba con un termopar de §ierro-constan-
Zano acoplado a un contrhol de temperatura conectado en senie con un releva-
don de comriente. La operacibn completa de este sistema es La siguiente: -
cuando el termopar detecta La temperaturna deseada, el revelador es acciona-
do abriéndose el cirncuito en La resistencia eléetrnica. Si La temperatura -
detectada es menon a La establecida, el relevadon ciernra el circwito, Aumi-

nistrndndose corndiente a La nesistencia eléetrica.

1. 2. 4..- Andlisis de Los gases no neaccionados-- Este elemento es consti-
tuldo por un saturadon de vidriio, alto y de didmetro pequeio, y un sistema-
auxiian de agitacibn mecdnica. En el saturadorn se colocan 25 ml de s0Lu--
cibn de Lodo de concentracién conocida y se LLena con agua hasta una altura
de 15 cm, el flujo de gases no reaccionados (HZS y SOZ) se calcewla segin el
método utlizado para La calibracién de Los medidones de fLujo en La sec- -

i 1020 2.
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EL objeto de utilizarn agitacidn mecdnica y un saturadorn alto con didmetre

pequeiio, es undcamente Loghar un mejor contacto gas - Liquddo.

1. 2. 5.- Lineas del sistema.- Todas Las Lineas empleadas fueron de vidrio-

y se utilizéd manguera de polietileno trhansparente para Las uniones.

1. 2. 6.- Obtencidn del reactivo deddo sulfhidrico.- EsAmportante seinalan -
que este punto constituyd uno de Los principales problemas en el desarro- -
Lo de esta tesdis.

Para obtener el deido sulfhidriico, se necurrnio al LLenado de un cilindro de

alta presidn, wtilizando el método de condensacidn por engriamiento.

La fuente de dcido sulfhidriico indicialmente fue La refineria "1§8 de marzo"-
perteneciente a Petrndleos Mexicanos en sus (nstalaciones de Azcapotzaleo, -

D.F. Para ello se contd con una Linea secundaria de H,S a baja presiin de-

2
La planta catalitica necuperadora de azugre.

Para determinan Las condiciones de condensaciGn se hicieron Los siguientes-

cdleulos:

Conoclendo La temperatura nowmal de ebullicién del deido sulfhidrnico, La --
temperatura de condensacién en La Ciudad de México estarnd dada porn La ecua-

cibn integrada de CLausius - Clapeyron, escrhita a continuacion,

(11-6)

S
il

n
oS
N

1
=
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Para nuestro caso particulan,

AH\) = 4463 cal/mol

PI = 760 mm Hg

Py - 585 mm Hg

T, = - 60.4°C = 212.6°K

T, = Temperatura de condensacibn a 585 mm Hg

Despe jando T, de La ecuacidn11-6 y sustituyendo valornes:

_  _zrto
TZ = 65°C

A temperatuna ambiente, La presibn del dcido sulfhidrico £iquido send:

Pa = Pb exp ‘l% Ta - Tb (11-7)
TaTb
Donde
Pb = 760 mm Hg
Tb = -60.4°C = 212.6°K
Ta = 20°€ = 293°K
Pa = Presibn del H,S Liquido a Zemp. ambiente

substituyendo valornes y nesolviendo,

Pa = 17.7 atm = 18.28 Kg/cm®
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Como necipiente de Llenado se consiguid un cilindro de {Lejuw de alto phe--
s46n y se cambib La vdlvula de salida oniginal por otra de acero 4noxidable,

con objeto de evitar comnosibn. A continuacidn se coloed una vélvula regu-
Ladona de presibn y un mandmetro con alma de acero inoxidable. Las conexio

nes se hicieron con tuberia comercial de fierro galvanizado con costura. .

Debido a La alta presién del sulfhidrico Liquido a temperatura ambiente, --
Las conexiones mencionadas fueron sometidas a pruebas de presibn previas al
Llenado, hasta una presibn de 35 Kg/cmz con nesultados satisfactonios. Es--

tas pruebas se realizaron en el Centro de Materiales de £a U.N.A.M.

Siendo, pues, necesario condensar el gas sulfhidrnico a una temperatura de -
-65°C, se decidib utilizan difxido de carbono s6Lido - Mdo Aeco- como me-
dio de enfriamiento en virntud de que cumplia con Los requerimientos plantea
dos. A La presién de La Ciudad de México, La temperatura de sublLimacibn --

del "hielo seco” es - 84°C.

EL equipo para condensar el gas sulfhidrico se presenta en La figura 11-6 -

EL cilindro de £Lenado fue colocado en el centro de un fanque de Ldmina - -
empacado con "hieLo seco” y, con el objeto de Lograr una alia eﬁiuﬁeﬁoﬁa— <
en La condensacibn, La pared interwma del tanque fue aisfada térmicamente- -
con cantdp de asbesto y espuma de poliuretano. La Linea de deido sul fhidni-
co a baja presidn fue unida al cilindro mediante una vilvula de aguja de --

aceno inoxidable que permite el paso def gas en ambos sentidos.

Antes de conclwin La serie de comndidas experimentales se terming el dcido -
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sulghidrico porn Lo cual para poder continuar hubo necesidad de fabricar mds
deido sulfhidrico s6Lo que este se obtuvo a nivel Laboratorio mediante £a -

)Leacu'én‘ de pinita y deido clornhidnico procediendo a La condensacibn del --
deido sulfhidrnico a Las condiciones anteriormente senaladas.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

Téenica:

A) Encendido
B) Operacion

C) Apagado.

A)  Encendido:

Conectarn La nesistencia del neactor a una Linea de 110 V., observando que -
el variac este a un 16% del voltafe y marcar en el contrnol de temperaturna -
56°C, cuando &ste e apague, aumentar otros 50°C, y asi sucesivamente hasta

Llegan a La temperatura de trabajo.

Después se abre La vdlvula del tanque de N, y se controla La presién con un
rnegulador a 1 6 1.5 Kg/cmz, enseguida se abre La vdlvula de aguja que regu-
La el gasto, poco a poco hasta LLegar el gasto nrequerido de NZ en el medidon
de onificio. Una vez obtenido ésto, se procede a alimentar SO2 en La misma
g§orma como se hizb con el N2' A continuacidn se abre el tanque de HZS Y se
negula La presion con una vdilvula de aguja a 20 6 30 I,b/inz, después se abre
otra vilvula de agufa que sirve para regularn el gasto HZS hasta Logharn el -

gasto requendido.

Ya que todos Los gastos sean Los nequenidos y ademds estén estables, se pro
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cede a La operacibn del reactorn propiamente dicha.

B) Operacibn:

La operacibn, consiste en analizarn, a La salida del neacton, Los gases de -

H,S, u S0, que no keaccionan, procediendo de La siguiente forma:

Se cambia La Lave de paso de tal manera que Los gases que no reaccionan y-
que normalmente se absorben en La s0fucibn de amoniaco, ahora vayan al satura-
dorn con Todo para hacen £a detenminacibn, y en ese wme se toma el tiem
po con un crondmetrho para determinarn cuanto tarda en reaccionan el Iodo; en

el momento en que éste ternmine de reacclionar, e para el crondmetro y se --

vuelve a cambiar La direceién de flujo de Los gases hacia La s0lucién de

amondaco.

Cuando ya se tienen varnios tiempos iguales o semejantes se considera que 5e
ha alecanzado el négimen permanente y por Lo tanto, ef dato es adecuado. --
AsL, se procede a efectuarn el andlisis para otrnos flufos en La misma §orma-
y cuando ya se han determinado Los datos para £os diferentes lujos, se - -
efectia La operacibn de apagado para proceden af cambio de catalizador y re
petin La téenica anteriormente descrnita con otrha muesitra.

C) Apagado.

Se cierrnan Las vdlvulas de HZS en el mismo onden que se abren, después Las-
del SOZ dejando flwin unicamente Las del N, durante un tiempo de 5 a 10 mi-
nutos para eliminar Los heactivos de Las Lineas; se desconecta La resisten-
cla y se cierna el flujo de NZ’ desconectdndose porn @ltimo La salida de Los

gases de La solucién neutrhalizante para evi{tar un sLfonéo.



- 41 -

METODO DE CALCULO

En La tabla 11-1, se presentan a manera de ejfemplo, Los nesultados obteni--
dos para determinan La conversién de La Bauxita, bajo Las sigudientes condi-

ciones de operacibn:

T = 300°C

P = 590 mm Hg

W _ (g cat-hn)

R z g-mof |
_ moles 1

NI = 0.0988 =

Recondando £as neacciones involucradas en el andlisis de productos:

SO2 + 12 + ZHZO e Y HZSO4 + 2HI (11-1)

H,S + 1

_— &
2 2 S + 241 (11-2)

el nidmero de moles de Lodo molecularn (Iz) en una muestrha de 25 mf. de s0fu-

cibn de fodo atomico ( I ) es:

mol 1
0.0988 ""’% L ’2 moZZI x 1 ;t— x© 25 m= 1.235 x 107 mok 1,
10° ml

Ahona el ndmero de moles de HyS y S0, no neaccdionadas o sea F + S se caleula



DATOS  EXPERIMENTALES

s

. ¥ g cat.- hr
T = 300% R > aa—
4 P= 590 mm Hg N, = 0.0988 Zoges I
i | EMPO [MOLES I2
C ORR I'DA FeoclO3 SoxlO3 (Fo + s°)x EN EN 25 ML. (F + S)X % "X
10 M | N U T 0$DE soucion| 103
1 1.847 1,77 3,617 0.5 [1.235x10° | 2.47 41.4
> " " " 0.483 n 2.557 38.26
3 " " " 0.45 n 2.74 31.65
4 " " " 0.466 " 2.65 34.9
5 " n " 0.466 " 2,65 34.9
X = 36,22

TABLA 1=
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como ya se habia dicho:

. g . moles 2 en 25 me. de sotucion
- Zlempo que Tardan en heaccionar

considenando La corrida 2 de La misma tabla queda:

-3 1 1
_ 1.235 x 10 ~ moles 2 _ -3 moles "2
e 0783 min = 2.557 % 10.7 =t
H,S + SO ;
F+S= 2.557 10-3 MOLES "2 mfnno neaccionadas

Va que Las moles I, = moles H,S + SOZ de acuerndo a Las neacciones (11-1) y-

(11-2).

Y por altimo para determinar £a convernsidén, se usa La siguiente ecuacibn:

X=3—73; (F0+SO)-(F+S)

AsL pues, usando La misma cornnida:

xe—2t o l3.607 x 107% - 2.557 x 107
3(1.84x107°)
X = 0.3826

Y el porciento de conversién es:

% X = 38.26



CAPITULO III

RESULTADOS EXPERIMENTALES

- GRAFICAS.



= A5

A continuacién se muestran Los rnesultados Los cuales e ghaficaron como con
vernsibn contra espacio velocidad a Las temperaturas de 20, 250, 300 y 330°C
y para varias muestras como son: Bauxita, Aldmina Kaiser, y Aldminas Ampreg

nadas de Fienrno con Los siguientes porcentajes: 2.3, 2.5, 2.7, 3.0 y 3.4.
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CAP LT L0 1V

INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS.

- CONCLUSTONES.
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CONCLUSTONES

De La experimentacién realizada para LLegan a La caracterizacibn de un cata

Lizadon para La reaccibn de Claus, se LLegl a Las sigulentes conclusiones:

AL comparar La actividad catalitica de Los catalizadones preparados en ek -
Labonatornio con Los importados de aldmina Kaiser u bauxita, que se utilizan

en Pemex se observa Lo sigulente:

En téuminos genenales a una misma Lemperaturna Los catalizadones preparados-
en el Laboratorio tienen mayor actividad catalitica que La bauxita y uno de-
ellos mayon actividad catalitica que La alimina Kaisen.

Para ef catalizadon de aldnina con 3.4% Fe, a diferentes temperaturas se ob
senva que a menon temperatura decrece fa actividad catalitica y para La ald

mina Kaisern no se observa tal compontamiento.

En base a Los hesultados generales se puede concluin que de Los catalizadones
preparados en el Laboratorio el que da mayor conversiin es el de aldmina con

3.4% Fe y este e aproxima a Los resultados de La aldmina Kaiser.

Examinando Las grafgicas que se muestran en el cap{tulo anterior, encontramos
que en fomma consistente se presentan puntos de conversiin efevada a bajos-

valones de espacio velocidad, para Luego descender conforme el espacdio velo
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cidad aumenta. Este comportamiento se antoja anonmal y puede debernse funda
mentalmente al ernon experimental, dadas  Las dificultades en La medicidn-
de Los flujos de alimentacién de reactivos, particularmente cuando estos --
son altos, o sea espacios velocidad bajos; va que dicho comportamiento tam-
bién se obsenvd en el catalizadon industrial de aldmina Kaiser, Lo mismo --

que La bauxita.

También se puede deducin que el erron estd en Los flujos, debido a que en -
varnios catalizadones no se pudo hacenfa determinacién con un espacio velo--
cidad iqual a 90, ya que el fLufo es muy grande y Lo que tarda en estabili-
zanse el notdmentrno es un tiempo muy grande comparado con el tiempo de and-
Lisis de neactivos no reaccionados, por Lo tanto ocasiona un error consdide-

nable en La determinacidn de ese punto.

Comparando Las grdficas para La aldmina Kaiser que fueron a diferentes tem-
peraturas, se observa el mismo comporntamiento, asl como en £as dos grdficas-
de catalizadon 3.4% Fe a temperaturas de 300°C y 20°C, congirmindonos que -

el ernon es porn medicidn de flufos.

0trna cosa importante es hacer notan que fLas determinaciones no se hacian --
nada mas de espacios velocidades menores a mayores, Aino que también se hi-
cienon determinaciones en algunos catalizadores del mayorn espacio velocidad
al menon observdndose el mismo comportamiento; inclusive se hicieron también
detenminaciones variando Los esnacios velocidad al azar y nuevamente se ob-
tenia el mismo comporntamiento. Por dltimo, también se hicieron determina--

ciones repetitivas después de haber analizado todos Lo4 espacios velocida--
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des con el mismo catalizadon, y La grdfica obtenida fue muy semejante.

Se trhabajé también con un tubo de immernsibn de vidrnio poroso en el satura--

don, para catalizadones de alumina con 2.3, 2.7. y 3.0% Fe, sin embargo - -
Los nesultados dan conversiones mayores del 100%, dichos nesultados se pue-

den atribuin a un erron experrimental en el sistema de medicibn, ya que no -
e podia negular desde un principio La salida uniforme de Los gases, debido

a La nesistencia al flujo que ogrecia el vidrnio poroso del tubo de .inmer- -

s40n.

ALgunos de Los nesultados que aqui se presentan, difieren de Los de un tha-
bajo anterion (3), puesto que en ese caso se efectio una correccidn Andebi-

da en Los nesultados de convernsiin para bafjos valores de espacio velocidad.

Todos Ros hesultados obtenidos en este trabajo fueron comprobados por croma
togrhafia de gases y se detenminaron también Las dreas superficiales de to--

dos Los catalizadones.

Debido a Las dificultades mencionadas, no se pudo pasar a Las siguientes eta
pas de este trhabajo, por Lo que no se efectdo La seleccibn, ni se procedid-
a La caracterizacidn del catalizador que pudierna satisfacern Las necesidades
Andustriales .

AL analizarnse Las areas superficiales de Los catalizadores no se observa --

ninguna relacidn del comportamiento drea de catalizador-conversidn.



APENDICE

- TABLA DE DATOS EXPERIMENTALES



DATOS

EXPERIMENTALES

W .z cat.- hr
r= 300% B R =
pm 5%0 mm H N, = 0.0982 moles T
r IEMPO |MOLES I2
c ORR I DA| FoxlC- Sex10°|(Fo + So)» EN EN 25 ML.|[(F +§x | % X
19° M | N.U T OYDE SOLUCION] 107
1 1,947 1.77 3.017 oof |1.2357103 | 2.47 41.4
2 " . $ 0,482 ¢ 2,507 38.25
3 ! " 0445 ) 2.74 31.65
4 ! " 2 0. 465 : 2.65 34.
5 & A ? 0.45¢ L 2.65 34.9
X = 36,22

TABLA




DATOS

T = 300%

E 1
F

EXPERIMENTALES

- o+
CaCe =

o0l

hr

L noss mOoles T
o YLD

P= 590 am N e
r IEMPO|MOLES 12
c oR R 1'0A|  Fox10° §,x10° |(Fo +So)x| EN EN 25 ML.|(F +s)» | % X
fleah- W | NU T 0$pE solucion| 103
1 1.265 1,215 2,4 .65 |1.235x10° 1.9 30,56
5 " n " 0,667 " 1,852 33,095
3 " " " 0,557 " 1,852 33.096
4 " " " 0.613 " 1.808 35,42
5 " " 2 0,067 " 1.852 33,036
X = 31,05

TABLA




DATOS EXPERIMENTALES

¥ -~ cat.- hr
T = 300% Foom196 —=—pr—

P= 590 mm I'g N, = 0.0988 moles I

TIEMPO [MOLES I2
c ORR 1'DA| Fax1c” $o¢10° [(Fo + So)x EN EN 25 ML.[(F +$)X | % X
103 M | NU T 0$DE SOLUCION 10°
1 0.849 0. 314 1.665 0.867 [1.235x103 | 1.425 18,25
2 4 % 2 1.C & 1.235 Bl
3 " i " 0.,CE7 i 1.425 18.85
4 " n " 0.857 - " 1,425 18.85
5 " n " (.85 " 1.453 1;.65
X = 21,39
TABLA 3




DATOS

EXPERIMENTALES

T = 300°% 'g =300 _£~2%§35_££
P = 500 nm Hg Ny = C.0988 moles I
IEMPO[MOLES 14
c OR R 1'DA|  Fox10° Sox107|(Fo +So)x| EN EN 25 ML.|(F +s)%x| % x
103 M1 NUTCSDE SOLUCION 10°
1 0.5465 0,525 1.07 1.533 [1.235x10° | 0,780 533
2 " " ' 1.6 " 0.772 36.35
3 B " " 1.53 " 0.807 32,02
4 " " " 1.6 " 0.772 36.35
5 " " ' 1.167 n 1.058 1.46
6 o " o 12333 " 0.927 17.44
7 " " I 1347 1t 0,933 16.10
X = 28,95
TABLA 4




DATOS

EXPERIMENTALES

W c cat.- hr
T = 300°%C = pmaile gmol
S o moles T
p= 590 ma Hg N, = 0,0908 =P8
T TEMPO |[MOLES IZ
C ORR I/DA Fox10° sad&(n + So)X EN EN 25 ML.|(F +S)x | % 'x
10 M | N U T 0$DE SOLUCION 10
1 0.447 0. 429 0.876 1.633 [1.235x10°| 0.756 17.89
2 " " "o 1.967 " 0.628 36.97
3 0 " " 1733 " 0.713 24,31
4 " " " 1.83% " 0.674 30.13
5 " " " 1.833 " 0.674 30.13
6 " " " 1.833 " 0.674 30,13
X = 30,33

TABLA




DATOS

EXPERIMENTALES

w 7 gat.- hr

T = 300° Fo= P " Tamer

P= 500 mn I'g N, = 0,098 —20xe2 1

T TEMPO MOLES I2
c oRR 104l Foxl0 sox103|(Fo +So)x | EN  [EN 25 ML|(F +s)x| %X
10~ M | NU T 0$DE SOLUCION 103
1 1.847 1,77 3,617 0.983 [1.235x10° | 1.256 85,22
2 " " " O.S " 1. 544 74.82
9 " " " 0,967 Ul Yo 27T 84.46
s " " " 0,883 " 1.399 80.06
5 " " " 0.933 " 1.483 77203
¢ o " " 0.817 " 1512 75.98
X = 79,6

TABLA




DATOS EXPERIMENTALES

¥ = cat.- hr
T = 300°2 F " 130 701
w50 o r noles I
P 590 mm ! 8 N] 000988 _I-'E——
rIEMPO|MOLES I3
b orR R 1:0A  Fa103 $ox10° [(Fo +sx| EN EN 25 ML[(F +8)x | % «x
103 M I N U T 0$DE SOLUCION 103
1 1.265 1.215 2,48 1.033 1.235x10° | 1.196 67.57
2 " " i e @5 i 1.176 68.72
3 Ul )t 4 0.967 it e 271 63.40
4 " n n LoD " 1.235 65.61
5 " n " 0.967 " 1.277 63. 40
X = 65,8

TABLA 7




DATOS

EXPERIMENTALES

W . cat.- h
T= 3000 ¥ et ‘““%%1712
(- = Y fale) molaes I
Pw ,90 {8435 o N‘ - C. 09'4 7
T IEMPO |[MOLES I
coRR 1'0Al  Fox10d So 10°|(Fo +so)x | EN EN 25 ML.|(F +8)%x | % «x
loj M | NUT OSDE SOLUCION 10')
1 0. 249 0.816 3,665 1.532  [1.235x103| o0.806 67,45
> " " " 1,5 " 0.797 68.16
3 " " K 1.333 " 0.893 60.62
4 " " " 1,467 o 0.842 64.63
5 " " " 1,467 " 0.542 64.63
6 " " " 1.517 " 0.814 66,82
X = 65.4

TABLA




DATOS

EXPERIMENTALES

T= 300%

W o g L= I
F " 39 T —ger

P= 530 a Hg N = 0.1010 -2 I
TIEMPO |[MOLES I3
s ORR I:DA| Fox10° Sox10° |(Fo +So)x| EN EN 25 ML |[(F +S)X% | % X

B 2

10° M 1 NU T OYDE SOLUCION 10°
1 0.5465 0.525 1.07 1.833 [.262x10° | 0.632 46.60
> " " " 1.833 " 0,628 46.60
3 " " " 1.933 " 0.653 50487
4 " L " 1.967 " 0.642 52.21
5 n " n 1.553 U 0.797 33.30
6 " n " 1,817 it 0.695 45,75

X = 45,9
TABLA 9




DATOS

EXPERIMENTALES

g cat.- hr

W
T = 300% Fo= 360 =—5T
P= 590 mm g N, =o0.101 -Eolgs I
IEMPO [MOLES Iz
C OR R 4DA|  Fex103 Sox10°|(Fo +so)x | EN  [eN 25 ML |(F +)x | % x
- 10%  |m1 NuTodoe sowcion| 103
1 0.447 | 0.429 | 0.376 2.5 [.262x10° | 0.505 55.18
2 " n 1] 2.65 " 0.476 59.66
3 " " " 2,467 i 0,512 54.29
4 L n " 2,533 " 0.489 57.72
5 " " " 2,467 " 0,512 54.29
6 n n " 2,65 i 0.476 59-66
- " " " 2.553 " 0.489 57.72
8 " n " 20433 U 0.519 53.24
X = 56,47
TABLA 10




DATOS

EXPERIMENTALES

w ; ; cat.- hr
T = 300% Fo= 0T
P= 590 mn I's Ny = 0,003 ez ]
T IEMPO [MOLES !
coRR 10A  Fox10® | 5x10% |(Fo +sox| EN [EN 25 ML|(F +S)X | % X
. 10” M1 NUTOSDE SOLUCION 103
1 1.847 1.7 3.617 0.933 [1.288x10° | 1.379 80.78
2 it u & 0.85 ! 1,515 T5.37
g " n " 0.967 n 1.331 82,55
ot " " " 0.917 ° " 1.404 79.85
5 " n " 0.95 " 1.355 81.65
X = £0.2

TABLA 11




DATOS

EXPERIMENTALES

TABLA

W 130 i SR E = B
T= 300% F " = &mol
P= 590 mz I Ny = 0,103 -—“—E-f-i—j—
T 1 EMPO MOLES
c ORR1'DA| Fox10’ Sox103 |(Fo +So)x| e EN 25 ML.|(F +s)X | % X
10° M | N U T o$0E sowucion] 103
1 1.265 1,215 2.48 1.1 1.288x10° | 1.171 69.04
2 " " " 1.0 ) 1.288 62,82
3 " " " 1.0 " 1,288 62.82
4 " " " o " 1.139 59.61
5 " 0 " 1.017 " 1.266 63.98
6 " " " 1.0 " 1.238 62,82
X = 63,2
12




DATOS EXPERIMENTALES

. W - = )
T= 30077 'F - i~ omol
p= 3590 : N = 0,103 =S
T1IEMPO [MOLES I3
c ORR I'DA|  Fa10” Sox10° |(Fo +So)x| EN EN 25 ML.[(F +S)x | % X
2 2
1o} Ml NU T 0$DE SOLUCION 10~
1 0.849 0.816 1,665 1.35  h.2°%¢10° | 0.954 55,73
o " " " 135 " 0.954 55,83
3 " n " 1.367 " 0.942 56.77
4 " " " 1.417 " 0.909 59. 36
5 " i} n 1.4 n 0.920 ':8.50
€ n " " 1.3 " 0,990 53.00
X = 56.55

TABLA

13




DATOS EXPERIMENTALES

- w nn i cet.- hr
T= 300°C e i Z001
P= 530 w1 '3 Ny = G.0833 doles i
IEMPO |MOLES IZ
c ORR 1'0A| Fox103 Sox10° | (Fo +sox | EN |eN 25 ML |(F +)X | %X
a0 M1 NUTOSDE SOLUCION 103
1 0.5465 0.525 1,07 2.17 [1.2288%10] o0.566 61.48
> " " " 1.933 " 0.620 54.90
3 W " " 2,05 " 0.599 57.46
4 " " " 1.967 L 0.625 54.29
5 " " n 2_083 " 0,590 58. 55
6 " " " 2,032 " 0.604 56.85
7 " n " 2.0"’3 N O 590 580 55
X = 57,44

TABLA 14




DATOS

EXPERIMENTALES

w 2wz~ _3 cat.- hr
Tw 3009 F - ' Z10
- £n = 0.0003 t0les T
P 520 Ny 0.0943 TF
’I‘IEHPO'MOLES 12
C ORR 1DA Fax10° Sox10° (Fo + so)x EN EN 25 ML.|(F +s)x % X
103 M | N U T 0d0F sotucion] 103
1 0.447 0,420 0.576 2.95 h.2288x109 0.417 63.45
2 n " " 3.0 0¥ 0.410 69.50
3 n " " 2,05 " 0.417 68.46
4 it . . 3,117 : 0.39 71.89
5 " " " 3.216 " 0.332 73.68
6 " " " 3,25 " 00377 T4.27
7 " " " 3.083 " 04392 e hesalyy
X = 71.06
TABLA 15




DATOS EXPERIMENTALES
Tim Bonge ~:- = 130 —aﬁgé‘ e
P= 590 mn g N = 0.003 moles I
F1EMPO MOLES Iz
c o R'R 170A]  Fac103 $ox10° [(Fo + So)x EN EN 25 ML.[(F +s)x | % X
e 107 M | NUTOSDE SOLUCION 103
1 1.265 1.215 2,48 1.433  [.225%10° | 0.855 85.64
2 it W u 1.25 4 0,98 79.05
3 i 4 u 1.333 i 0.919 82,27
4. " " " 1.517 " 0.808 88.12
5 u i n 1535 it 0. 907 82.90
6 i " g 1.3 " 0.942 81.05
i " y ] 1,007 " T4.31 T4.31
8 9 " " 1.267 . 0.967 T9. T4
X = 31.64

TABLA

16




DATOS EXPERIMENTALES

o ¥ o -gc _3cat.. br
Tw 2200 F TN N
iy - aoveolesil
P= &7 rbes S N] L s AU S e—
TILEMPO MOLES IZ
c 0 R R 10|  Fox103 $ox10° |(Fo +3so)x EN EN 25 ML.|(F +s)x | % X
- 10 M | N U T 03$DE sotucion| 10
il 0.849 0D.316 1.665 1,983 1.225}(103 0,018 82.21
) " " " 1.983 ] 0,618 82.21
3 " " " 1.9 " 0.645 £0.09
4 " " " 1,933 " 0.534 80. 96
5 " " " . 833 " 0.668 78.29
X = 80.75

TABLA 17




DATOS

s

T = 250°%

EXPERIMENTALES

¥ o 300-5 cat, -

lshe

F gmol,
P = 590 mm Hg M) & o.op8 =melesl
T IEMPO [MOLES !
c ORR IDA| Fox103 sox10°|(Fo +So)x | EN EN 25 ML.[(F +s)x | % x
102 M | N U T 030E Ssowucion| 103
1 0.5465 0.525 1.07 2.867 [1.225x10° | 0.427 78.44
5 " " n 2.617 n 0.468 T73.44
3 n " " 2. 867 4 0. 427 78- 44
4 " n " 2.783 " 0.440 76,85
5 " " n 2.75 " 0.446 76,12
= " " " 2o D L/ 0.446 T6.12
X = 76,57
TABLA 18




DATOS -

s

EXPERIMMENTALES

. ‘W cat.- hr
T = 250°% T = 380 — e
- , |
' moles T
2 p= 590 mm Hg N = Ok e e
T 1EMPO [MOLES IZ
CORR-IDA Fox10° s 0x10° (Fo + so)x EN EN 25 ML.|(F +s)x| % %
103 M| NU T OJDE SOLUCION 103
1 0.447 0.429 0.876 5.483 [1.25x10° 0.228 96.64
5 " " " 5.15 " 0.243 94.41
3 n n " 5.467 " 0.229 96. 50 :
|
=
|
|
X = 95.85
TABLA 19




L3

DATO0OS EXPERIMENTALES
: w cat.~ hr
T= 330% ey Zmol
moles T
- P = 590 mn Hg N‘ = 0,1 T—-
TIEMPO|MOLES I
CORRIDA Foxl0d | Sox103((Fo +So)x| EN [N 25 ML|(F +S)x | % X
103 M1 nuYofoe sowcion] 103
1 1.265 | 1.215 | 2.48 1.35 [1.25x20° | 0.926 | 81.90
2 " " ¥ 1.283, n 0.974 79.37
3 : e ' 1.217 ’ 1.027 | 176.57
4 W » e 1.283 Y 0.974 79.37
5 " " " 1.3 " 0,962 80.00
14
X = 79.44
TABLA 20




‘ .

DATOS

EXPERIMENTALES

: A g cat.- hr
T = 330% Fo= 196 ZmoL
P = 590 mm Hg = g ine e
IEMPO|MOLES I4
CORR I'DA| Fox10° 50x10° (Fo + so)x EN EN 25 ML.|(F +§)x % X
- 10 M 1 NU T 0$DE SOLUCION 10
1 0.849 0.816 1.665 1.8 1.25%10° | 0.694 76.25
2 " " " 1A " 0.728 73.58
3 n n " 1.8 " 0.694 76425
4 " " " 1.717 " 0.728 73.58
5. " & " 1.75 " 0.714 74.78
14
X = T4.87
TABLA 21




L

DATOS ~ EXPERIMENTALES
Y cat.- hr
T= 330% g = 300 Zmo1
. P= 590 mm Eg Ny = 0,1 -Beces ]
TIEMPO MOLES
CORR I'DA| Fox103 s0x103 (Fo +so)* EN EN 25 ML.[(F +s)x | % 'x
10 M 1 NUT 0$DE SOLUCION 103
1 0.5465 | 0.525 1.07 2.3 1.25x103 | 0.544 64.17
2 t s " 2,317 i 0.540 64.65
3 " g t 2,267 " 0.551 63.31
4 " n " 2.3 " 0.544 64.17
5 " " " 2.3 n 0. 544 64.17
14
X = 64.09
TABLA 22




DATOS -

s

EXPERIMENTALES

: : X ; s s
Te 330% o= 360 S92k Ar
- a . moles T
- P 530 mm Hg Ny 0.1 mipa—
TIEMPO [MOLES 14
CORR I'DAl Fox102 S0x103|(Fo + So)X EN EN 25 ML [(F +s)x| % X
103 M | NU T 0$DE SOLUCION 103
1 0. 447 0.429 0.876 3.617 | 1.25x10° | 0.346 79.05
2 " " " 3.467 " 0.361 76.81
3 " " " 3.767 " 0.332 81.13
A ; " n 3.633 " 0.344 79. 34
5 " " " 3,633 L 0.344 T79.34
X = 79.13
TABLA 23




DATOS -~

s

EXPERIMENTALES

3 . cat.- hr
T = 300% ;o= 105 ZmoT .
moles T
. P= 590 mm Hg N = 0.101 Oy =
T IEMPO [MOLES I2
C ORRIDA Fox103 $0x10° (Fo + so)x EN EN 25 ML.|(F +8)X | % x
10 M LNUTOIOE SOLUCION 103
1 1,265 1.215 2.48 1.233  [1.262x103| 1.0224 76.73
2 " " " 1.217 " 1.037 76.05
3 " " " 1,217 " 1.037 76.05
4 " " " e " 1.052 75.26
5 " " " 1.217 " 1.037 76,05
X = 76,03
TABLA 24




DATOS

’

EXPERITMENTALES

. M g cat.- hr
T = 300° s 5T gmol.
) P= 590 mn Hg Ny ool el ‘
T IEMPO |MOLES I 3
CORRIDA FoxlO3 $ 0x10° (Fo + S0)* EN EN 25 ML.| (F +s)x % X |
103 M | NU T 0$DE SOLUCION 103
|
1 0.849 0.816 1.665 | 1.633  [1.262x10°| 0.773 70.04
2 " " ' 1.667 L 0.757 71.30 |
3 " " " 1.683 " 0.750 .85
1
4 " " " 1.583 " 0.797 68.16 |
5 " " " 1.617 " 0.781 69.42
X = 70.15
TABLA 25



DATOS EXPERIMENTALES
‘ W cat.- hr
X s o~ I
T = 300° o= 244 Zmol.
moles I
) P= 590 mm Hg N = 0,101 -FOZ22 S
IEMNPO[MOLES I
CORR IDA| Foxl0d s0x103 (Fo + so)x EN EN 25 ML.[(F +s)x| % x
10 ML NU T 0$DE SOLUCION 10° |
1 0.5465 0.525 1.07 2.317 [l.262x103 | 0.545 64.04 |
|
2 " " " 2.1 " 0.601 57.21
3 L " Us 2.25 ! 0.561 62.09
4 " " W 202 W 0,574 60.51 !
5 " W " 2,467 Y 0.512 68.07
6 " n " 2.35 " 0.537 65.02
X = 62.82
TABLA 26



DATOS

i

EXPERIMENTALES

b4

g cat.- hr

T= 300% - 298 Zmol,
; . P= 590 mmHg N = 0,01 -Z0resl
TIEMPO MOLES IZ
CORRIDA Fox10® |  sox109|fFo +so)x| EN EN 25 ML.|(F +s)x| % «x
103 M| NUTOYDE SOLUCION 103
P 0.447 0.429 0.876 3.767 |1.262x10°| 0.335 80.69
f
L 2 " " Y 3.383 i 0.373 75.02
|
! 3 " " L 3.683 11 0.343 79.49
4 " " n 3. 8 1 0. 332 “‘;1. 13
5 s i it 34333 0 06379 P T4.12
X = 73.09

TABLA

27




DATOS

F

EXPERIMENTALES

g cat.- hr

e et

. W
T= 2% O~ A0S
. P= 590 mm Hz Ny = oO.l01 -Eoles I
TIEMPO [MOLES I
CORR IDA Facl0 S0x10° |(Fo +So)x| EN EN 25 ML.{(F +S)x | % X
L M1 NUTOYDE SOLUCION 103
1 1.265 1.21° 2,48 0.733  l.262x103 | 1.722 39.95
2 n n n 0.717 n 1.76 37.95
3 L i & 0.733 i Aol 22 39.95
|
4 " " " 0. 717 " 1.76 37.95
5 "n n L] 0.733 " 1.722 39.95
X = 39.15
TABLA 28



DATOS EXPERIMENTALES

s W i - o
T = 21°C F - 157
) pa 500 mnFg N, = 0,201 Zozee T
| EMPO MOLESI
CORR I'DAl  Fox103 Sox10° |(Fo  + So)x EN EN 25 ML.|[(F +8)x % X
103 M | N U T 0S$DE sowucton]| 103
1 0.349 0.815 2,665 1.05  [.262x10° | 1.202 36.36
2 " " " ”_ ‘\33 "n l. 2 i
3 n " n 1.033 " l.: l —‘A-’,
" " ' o =
4 " 1,05 1 1.20 5
5 . tt 2 IROEE " 1,090 14
X = 35,42

TABLA 29




DATOS EXPERIMENTALES

"
. ‘W o
va 21% T o
I Pa 590 mm Fg Ny = 0.101 Jll%%iL
IEMPO[MOLES 13
CORR I'DA|  Fox103 Sox103|(Fo +So)x | EN BN 25 MLL[(F +8)x | % X
103 M | N U T 0S$DE sotuclon| 103
1 0.349 0,815 2 65 1.05  [.262x103 | 1.202 36.35
2 " " n 1.033 4 Sy SN0 34,
3 " " " 1.033 " Jages 18 e
" " - ' o,
4 " 1.0% - 1,20 553
: " " n 1.033 " 1,222 51
X = 35,42

TABLA 29




DATOS

EXPERIMENTALES

s’

: W cat.- hr
T= 21% Foom 244 _ET'Z,TOI‘"
) P= 590 mm Hg My = 0.101 -HeioE I
TIEMPO |MOLES Iz
c ORR I'DAl  Fox103 Sox10°|(Fo +So)x| EN BN 25 ML (F +$)x | % X
i M | N U T 0$DE SOLUCION 10
1 6.5465 | 0.525 1.07 1.617  |1.262x10%] 0.781 15,26
2 " " n 1.55 " (0} 814 31.23
3 " " " 1.583 " 0.797 33.30
4 n " " 1.55 n 0.814 31.23
5 " A i 1,583 iy 0.797 33.30
X = 32,86
TABLA 30




DATOS EXPERIMENTALES !
’ W |
| T= E i
| - |
! |
|
! . P o= N] -
‘. TIEMPO |MOLES IZ
“ R 1 DAl Far103 s0x10° |(Fo +So)x| EN EN 25 ML (F +s)x | % X
10> |M 1 nu T odoe sowcion] 103
| Q2
| 0.447 0.429 0.876 2.467 1.262%x10° | 0.512 54,29
!
|
| " U " 2. 50T L 0. 501 55.93
" " " 2,25 " 0.5€1 46.98
" " " 2.5 n 0.505 55.33
j " " " 2.3 " 0.549 48.77
X = 52,2
TABLA 31




AREAS SUPERFICIALES DE LOS CATALIZADORES

CATALIZADOR SIN = CATALIZADOR

TRATAR mZ/g TRATADO mZ/g
BAUXITA 11.91 --
ALUMINA KATSER 398.0 265.69
ALUMINA 2.3% Fe. 183.29 134.01
ALUMINA 2.7% Fe 124.24 141.42
ALUMINA 3.0% Fe 214.6§ 21.57
ALUMINA 3.4% Fe 70.82 182.76
ALUIMINA 2 % Fe 114.56 --
ALUMINA 2.25% Fe 176 .48 --
ALUMINA 2.5% Fe 168.58 -

ALUMINA 3.0% Fe 181.60 e
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