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CAPITULO I
INTRODUCCION

Hasta el comienzo del presente siglo. la maysr fuente de obten-
cién de azufre lo eran las rocas volodnicas, la mayor parte era de
Sicilia. Todavia actualmente cxiste otra fuente de obtencién de S la
cual no tiene importancia industrial, se obtiene el S como un sub-
producto en ¢l Proceso Leblane en la fabricacién del carbonato de
sodio.

Recientemente los Estados Unido: de América han estado pro-
duciendo durante varics anos ¢! mayor porcentaje de czuire de la pro-
duccién mundial. Practicamente todo ol azulre americano ha sido ex-
trafdo de los depdsitos que se encuentran localizades en la costa del
Gollo de México en Lousiana y Texas. Se le benslicia por el proceso
descubierto por Herman Frasch que desde 1902 ha venido siendo usa-
dc; consiste esencialmente en fundir ¢! S en el mizme lugar donde se
encuenira, para lo cudl se introduce en el suelo una sonda que pe-
netre en el yacimiento y luego extratda aquélla se introduce un sis-
tema de tres tubos concéntricos hasia llegar a ponerse en contacto
con el yacimiento de azufre. Se introduce por el espacio anular ex-
terior, vapor de aqua recalentade que funde el azuire el cual penetra
por los orificios de la base. Entonces se envia per el tubo central una
corriente de aire caliente a presiéon que obliga al azufre a elevarse
por el tubo saliendo en grueso chorro por la parte supe-ior de la ins-
talacién, recogiéndase en eno:mes cajas de madern donde se va so-
lidificando. lleno el depdsito se deja eniriar el azulre recogido para
llevarlo a moler o directainente al mercado, va que el azulre asi ab-
tenido es de un alto grade de pureza (995 %) Este azufre asf obte-
nido es relativamente bajo de precio.

Con este procedimiento se lleqaa a liquidar el azufre en un circu-
lo de unos 15 m. de radio, por lo cual deben montrrse nuevas torres
de perforacién distanciadas entre sf, unos 50 m. El proceso de Frasch
para la ohtencién de azufre, implica tener combustible muy barato,
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para la producaidn de vapar recalentado, cuye consumo es muy con-
siderable; como los yacimientos de arufre en Texas se encuentran
on regiones peltroliferas, tienen poriectamente solucionado este pro-
blema.

Se incrementa la produccién de azufre, recuporandolo del H,S
obtenido exprofeso o del contenide en el gas natural, ast como tam-
bién el obtenido a partir del SO;.

El gas natural es tratade con una variedad de soluciones, que
tienen la propiedad de absorver los “gases acidos” (H;S y CQ,), de
las cucles el H,S puede ser recuperado para subsecuente conver-
sién a azuire, paza la cual ol eclemento es librrado directamente
mediante aire y la presencia de un agente catalitico.

El CO; y el H,S contenidos en el cas natural son dcidos y qui-
micamente activos, muy solubles en agua; por tales caracteristicas
se ha hecho relativamente {4cil eliminarlos de los otros gases.

Entre los primeros métodos de puriticacién se empled la lechada
de cal, como medio absorvenle a tiavés de la cual se pasaban los
gases y la cucl se desechaba después de agotada

Estudiando el problema para elinunar en {o'ma econdmica los
gases &cidos (H,S y CO,) al gas natural. RR. Bottons descubrid el
uso de una clase de compuestes que ha probado que son altamente
eficientes para remover ¢l CO; vy el H,S de los gases. En su estudio
abarcéd précticamente todo el estudio de las bases orgdnicas del ni- -
trégeno y vid que ciertas aminas y compucestos de aminas tienen la
propiedad de absorver H;S y CO, lormando compuestos poco esta-
bles que calentados arriba de 50°C se descomponen y liberan los
"gases dcidos”” quedando la solucién original.

Reacciones:

2R — NH: + CO) + H;O ‘:—::: (R e NH}) H HICO)
2R — NH, + H,§ ——= (R — NH,), H,S

El azufre es liberado al hacer passar la corriente de H,S con
aire sobre un catalizador a una temperatura moderadamente a'la.
La reaccién es:

2H,S4-0,=2H,04-2S

Este método es antiguo, originaimente empleado en la obten-
cién de azuire de los deshechos del proceso de Leblanc. Un proceso
md&s moderno, consiste en la oxidacién de una tercera parte del H,S
a SO, procediendo la reaccién de estos dos en presencia de un ca-
talizador a una temperatura moderada.

La reaccién es:

2H,54-SO,=2H,0+4-3S
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Grmndes cantidades de @as natural “amargo” en los campoes
petzaleren de Arkonsas. alounos de los cuales contienen un porcen-
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CAPITULO I

El. AZUFRE COMO UN SUBPRODUCTO EN LA INDUSTRIA
PETROLERA DE NUESTRO PAIS.

a) ~CONSIDERACIONES GENERALLS —El vetréleo crudeo que
producen los Pazas de Peza Rise tiene una alta relacidn de gas-aceite,
aproximadamente 140 metron cGbicos por oada metro clibico de
aroeite

Esto qam o encentsr saturandn o aceite erudo de 1al forma que
puede sor zseparad  redusiends Iopresidn, pane lo cual se tienen ins-
talaciones easpec . cen de Seperador un Lenen presiones descen-
dentos donde = v cprirum ke \ir“ creite

Eate aans lon :‘in gas htmeds 1 contenido de gcsolmu se
hace pasar por natema de atsor .w‘o o3 dc» donde sale ya “seco”
por habérzele chminado L gasolinag

Un andlisis tpo de eate gas es el siguiente

°t Vol lig % Molecular
CH. ; 82 221 86 32
Cli, 810} 6.90
C,H, —_ 9618 6.78
100 000 1100.00
cO, 162 % Vol
H,S 37 Vol 7594 mmHa.

El H,S vy el CO, que impurifican ¢l gas se les llama “gases 4ci-
dos” GAS AMARGO Y GAS DULCE - C‘ucmdo un qaas hcne un alto
contenido de H,S (mmds de 630 mg./M?) se le denomina qas; cmarqcl)e
y cuando su contenido es bajo en H,S (menos, de 690 mg./M") se
denomina “aas dulee”

El gas natural tal como

sale de los Pozos puede ser am @ 0 O
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dulce, ocurricr:i  eneralmente lo primero.

Como en o~ mprenderse ol agas natural con un allo contenido
de H,S vy de i - 2o e os el de los Campos Potroleros de nuestro
pafs (Poza Ric: o o pueden ser utilizades industrialimento ni
para uscs deincsticns por las graves concecuencias ldaicas que ori-
aginarfan su use; como combustible serfa pisimo ya que el contenido
del CO, sirve como diluyente haciendo bajor considerablemente el
poder calortfico dei aas que serla ademds por el alto contenido de
H:S poliarosamente corrosive a las instalesiones Bl HS es un gas
oxcesivamente venonoso de accidn rapida on ol oragoanismo, ast que
la presencia de peduedisimas oantidades de este en el gas que fue-
ra a ser utilizado para o) censuma domdstico traerfa graves conse-
cuencias.

El alte contenido de H,S v CO, en ¢l aas de Paza Rica (prome-
dio: 21% de qases dcides, v 50.000 m /M? de H.S) trajo como con-
secuencia la instedacién de unn Planta de Cendulramiento” del aas
natural Camaras”; aue tene por obicto eliminar los cases dcidos
como ol H,S v «l CO, [l promss en teoria es ezencialmente ol si-
quiente: Loa gases son depurades con una varedad de soluciones
de aminas (kbases oradnicas), fenolato de sedio o fostato de potasa
las cuales absorven el H,S v CO, do! qas {rlo v los dejan en libertad
cuando son calentadas las solumones. Bl "absoivente” empleado en
el proceso que emplea PETROLEOS MEXICANOS «n Peza Rica, Ver,
para la eliminacién de los qases dsides del gas natural es una solu-
cién acuosa de monoetanoiamina o trintanolamina.

El gas natural con suliidricy v carbénico a uros 43°C vy 23 Kg/
cm? de presién entra a la Planta a unras Torres lamadas “absorve-
decas” en contra corriente con la selucién de amina (monoetancla-
mina) que desciende. 1o solucién rica de amina cue ha absorvido
sulfhidrico y carbénico del gas amarqgo entra cavendo a los platos
de otras torres llamadas “reactivadoras™ donde es calentada hasta
su punto de ebullicién a medida que dec-iende ver una mezela de
gasas calientes y vapor que van hacia crriba. A esta temperatura
el sulfhidrico y carbénico se desprerden v la solucién cae por gra-
vedad al plato interior regenerdndose on esta formna la solucién de
amina con desprendimiento de H,S v CO,. .

El gas purificado libre de gases dcidos sale mediante este pro-
ceso con menos de 230 mg/M? de H,S v menos de 0.1 %% de carbénico.

b).——PLANTA DE OBTENCION DE AZUFRE - -La Planta de azulre
diseriada para Petrdleos Mexicanos en Poza Rica, Ver, produce 124
toneladas de azufre elemental sélido por dia a partir de gases conte-
niendo d4cido sulfhidrico obtenidos como subproducto en el endul-
zamiento del aas natural, proceso ya descrito anteriormente.

1.--MATERIA PRIMA . ---La materia prima H,S estd contenida en
dos corrientes gaseosas obtenidas de la Planta advacente de endul-
zamiento del gas natural. Dicha Planta produce una corriente "'po-
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bie” v ol corriento “rica”,

Comp. do la corriente pobre, Com i

MATERIA Kg. por dia. MOL% Ky bora® CWER'Z nes
cH, 06387 0.17 108.8
C:H, 11975 0.17 204 | ol7
C.} L 26135 0.25 439.] 0.25
CH., 4 6040 0.34 762.9 0.34
C.H,, $.7153 034 979 8 0.34
CyH. 8.5431 043 14433 0.43
.S 91107 7 80 49557 1 37.90
co, 823 6640 8200 96199.0 56.90
H,0 144517 350 2432.0 3.50

S50 764 100 00 1521211 100.00

' I H;S”c:;. un cananccloro de un olor caracteristico a huevos po-
didos - Es | 189 veces mas resado que el aire y se disuelve en agua
,!“,‘":".‘.m 20 venes nu volumoen de agua a 760 mm. de Hg. de presién y
2C Lo peliar presentes al manejar H,S son considerables debido
s o tonond wd come o su naturaleza explosiva cuando se en-
cuent nerciido con aire.

S OUIMICA DL FROCESO - El H,8 y ol SO, reaccionan en
presencia de un Catalizador de acuerdo con la siquiente ecuacién:

.

T

2H.S - 50, == 72H,0 <+ 38 (n
sulihidneo Bidxido de aua azufre
azufre

El SO; necesario para el proceso se obtiene quemando una parte

del H.S como sigue:
14,8 -} 1.50; ~-= H,O -+ SO, (2)
oxigeno Bidxido de
sulthicdsico en el aire -agua azuire.

Con clijeto de obtener los rendimientos necesarios se necesita
sununstrar la cantidad de aire suliciente para tener la ecuacién es-
tequiomdtrica de los reactivos camo lo muestra la ecuacién (1). —Es-
to requicre que un 173 del total del H,S se convierta en SO, como
on la ecuacién (2).

3). L PRODUCTO. - El azulie es un sdlido amarillo limén que
oxiste principalmente en la forma rémbica. La forma yér}lbica cam-
bia lentamente a monoclinica a la temperatura de transicién de 95°C.
con la absoreién de calor El azulfre rémbico funde a 112.7°C. con la
absorcion de calor y ol monoclinico funde a l18.8’°C. Unq tercera for-
ma sélida, comunmente llamada “azulre plastlico™ se obtiene del en-
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{riamiento de S liquido calentado al rededor de 393.3°C. Esla forma
¢s inestable vy gradualmente se translorima a réombico a la tempera-
tura ambiente. E] § se obtiene cuando menos en tres diferentes for-
mas alotrépicas en la fase lquida (S § v 8§) las proporciones pre-
sentes de cada una dependen de la temperatura Bl S liquido hier-
ve a 444.4°C a la piesién almesiérica B vapor de § puede existir
como S;, S., S,y S, dependiendo las proporciones de cada forma de
la temperatura y premén A temperatura de 837 7°C las principales
formas alotrépicas son S, 7 S, el § monoatémico no se encuentra
en cantidades apreaables a temperaturas menores de 1093°C.

4) —DESCRIPCION GENERAL DEL PROCESO DFE LA PLANTA DE
AZUFRE HOBNO la waraa para el homme viene de dos lineas de
gases dcidos chtenides de fa Planta que opera tundamentalmente pa-
ra e} endulzamiento del gas naturs] sias corrientes consisten de
un flujo “rico” v otro Tpobre”

El horno consiste de dos peartes un homillo (Dutch) en el que
la corriente rica se quema, v el hormno propiamente dicho en el cual
entra la corriente débil En los puntos de entrade <o mezcla aire a
ambas corrientes de aas.

El horno desempefa las siguentes cuatro funciones:

a)-—Una tercera parte del H,S contenido en ia corriente de gas
4cido se oxida a SO, y agua

b).—Todos los hidrocarburos contenidos en la corriente de gas
dcido so oxidan a CO, y agua

c).—-Los mercaptanos reaccionan a CO,, §O,. nqua y S

d).—Parte del S producido en la Planta se lorma en ¢ ho:no por
la reaccién del H;S y SO,.

Los productos de la combustién de la corrients rica y pobre com-
binados pasan por una contra-puerta de panal v luego a través de
una capa de catalizador situada en la parte posterior del homo. La
capa de material catalftico sirve para electuar la eombustién comple-
ta de los hidrocarburos y mercaptanos contenidos en los gases y ade-
mds aumentan la conversién del H,S a azufre.

La inyeccién de aire debe ser suliciente parn mantener unc re-
lacién de dos a un volumen de H,5 a SO, los agases de salida en la
chimenea.

Salen los gases del horno a 965°C. cuando estd presente de 1
a % de hidrocarburos. Una pequena corriente de unos 7.25% de los
gases que salen del horno se usan para recalentar el gas de salida
del condensador a la temperatura de reaccién, El resto de los gases
entran a un economizador y se enfrian a cerca de 260°C. [l calor
sensible del gas mds el calor de reaccidén se usa rara cqenerar va-
por. Un mayor enfrigmiento de los aases hasta 232°C  se consigue
pulverizando acua y vapor en I cortiente de gas. A esta tempera-
tura salen los qases de la Caldera v entia entoncos un extremo del
“eonvertidor” No. 1, pasa hacia cabejo a través de una cama de ca-
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talizader d Smoy

dedas m oy salen eon el extremo opuesto. La conversién
Ny - 4
enoeste punto debe ser de 88.5%. Los gases fluyen

por tubos nelinades (porg ! ik i
3 Feiaos ipara dacilitar el escurrimiento) a los “conden-

~

a dr.-i‘ conve:tidor No. | se dividen y alimentan
we trabaan en paralelo en los que la totalidad
mose enlifa a su temperatura de salida o sea
' Se obltiene bombeando S liquido de la
S‘c traveés de cambiadores y luego al
et DS liguido cae en centra-corriente con
S Gue van hacia arriba.
> del mmndee liquide como agente entriador
Gue una poradn de la neblina de S es [dcil-
relluin Henndn Meavor retoncién de neblina se
Paat a taves de una capa de coke.
i it dasto con el empaque ce la Torre los ga-
fed e enirlan y oo condensa elvaror de § OB cambio directo del ca-
Inr resulta asi en Gea cotnente de sabda de S a unos 140°C. tempe-
: snte por aravedad a la presa
voover a ser eninadeo vy orecireulado.
e nolen de los condensadees Noo 1 a 120-130°C. se
enperatura entran al convertidor No,
adieganaoe a la salida del conden-
w1 cortiente de gas de salida del horno a
1 este convertdor se debe tener un rendimiento de 94.1%.
1 e saien del convertidor Mo, 2 fluyen hacia los conden-
o 2 donde son enfriados a 120-130-C. Los gases de salida

o

recient
2ol el
vador
965 5

D oune

de los Condensadores No. 2 entran a la parte superior de dos Sepa-
raderes de liquido coneclados en paralelo. Una cava de coke retiene
las gctas de S disminuyendo las pérdidas. Los qases que salen por
ol fonda {luven a la ciimenens y salen « la atmosfera. El S separado
Hluye por aravedad a la presa colectora central.

La presa colectora de S estd construida de concreto reforzado,
calentada con vaper y colocada debajo del nivel del suelo para te-
ner una elevaaon mininma en el equipo de la Planta.

lct solidifacicidn final del S se logra bombeando una corriente
de S a un tanque de nivel constante el cual alimenta un transporta-
dor de banda de acero inoxidable enfriado con agua y aire. El S s6-
lido ccre de la banda en extremo frio del transportador y es molido
a1 un tamano conveniente para su mancjo posterior.

Pl renchimionto de la Planta es de un 90.4% basado en los gases
de entiada y S producido

Y. La Bauxite como Catalizador.

1)  CONCEPTO DE CATALISIS Y QUIMICA. _

A modiados del siglo pasado Berzelius observé que ciertas subs-
d de actuar en determinados  lendmenos

19---
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quimicos, cuya aceleracién provecaban por la soln accidn de con-
tacto o de presencia, como s en ellos existiera una {fuerza oculta que
determinase la reaecién. Bl non "N‘ de Ccatalihoa” con que se dis-
lingue esta fuerza, procede del aneae, v siambeyt acadn de disolver
o desligar, puecto que of cuerpe catalition se encuentoa en ol mismo
estado al panapic que al Ea!:f:i (i‘ it rencmon v actuan de un modo
semejante al mior on las reaemiones rpafnncos

Claro st que en ja cu:‘\ucx..-(mci no puede entenderse Ja catdli-
sis colno una fuerra coulta v omistencrna come creln Berzeluy, sino
que debe conmiderirge con Ostwald, Comn o aceleracidon producl-
da en un fendmenc que por sioo i xm-mw provo-
cada por la presenzia de une o snsiguicnte,
Hamaremos "Catabizadores o sulsianns de T!\I‘.:L‘HFJ., cuer-
pos gque celo'rm I veloasdad de uno oo no antervienen
en la ecuacién que resume hnetmerte ol Lo, ) cuy
medilicacidn, cxperimentada en ol transeu: MGn, No oo

ligada estequiomdétrizamente ) wdos e s
demés substancias Que on v’ﬁ mtervicnen’ Genesobmente oo g
formaciones calaliticas tamt o venibenn de ionalb modo sin - L oone

curse del Catalizador, joto o
titud.

Al principio se crevd que raccicnes of e eran relativa-
mente raras; pero con o} g : 1 “todos clenti-
ficos, y @ medida que la qu o, a pedido
comprobarse que estas res hasta el pun-
to de creerse actuclmente que no Toguinmica que no
pueda ser catalizada, puesto que si no so conocen todos los Catali-
s, Gniconnente se debe

zadores posibles para las diferentes o
a nuestra insuliciencia para saber determinar ol Catalizador que

conviene a una reaccién. Dada a bx extension gue en la actuahdad

tienen las reacciones cataliticas v las grandes aplicaciences de las
mismas, hasta el punto de que co Snsty tuven la bose de importantisi-
mas Industrias quimicas se comprende el intoréa extroardinario que
revisten para la quimica desde el p x" o de vistt edrico o industrial,

2).—TEORIA DE LA CATALIS o  chstinte ser conoci-
do el fendmeno catalitico tanto en las roccciones organims  como
inorgénicas desde hace mds de cien afios todavia actuaimente a pe-
sar de los muchos estudios realizados v de los pronrosos de la qul-
mica moderna, se sabe muy poco cacersa del ve-dadero mecanismo
de la accién catalitica, pudidndose clasilicar las dictintas teortas que
intentan cxplicarlo en dos grandes qrupos T Teartg fiien Teortas
quimicas”. '

Las teorias quimicas para explicar I arcion de ics Cotalizadores,
llamadas ast mismo “teorlas de los compuest=s intermedics”, supo-
nen qiue lﬂ accion de un Catalivador se debe a g formacidén v lueqo
a la destruccién inmediata de compuestos inestead-hes intormedios 108
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ruales on el micle de regeosio
teorias Ysioos, 0

4 . “teorias de absorcién”. explican la
«aldn superlicial de los cuerpos reaccionan-
cader, reaultande de este modo un au-

oyt

ntiacidén de los currpos en los po-
on puede tener lugar con mayor
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3). - LA BAUXITA COMO CATALIZAD(?R.:—IA Fcpxxtg.ss \tmdm'.-
neral de aluminmio, cons.otente en una mezoia de cxlun}mg i I'CX.;] ay
oxido ferricn Su composicion 68 muy variable; la G]umlnocz"osc.l aten-
tre 35 a 75°., ¢! Fe, O, de 2« 38, v el ayua de 11010053 c. mientras
1a sthee se halla en r‘-’,‘xr:lin;'lf,xdvés_ ‘Jor\.ubles‘ deldl a 7 . oo co.

Este mineral en el que ha sido é:c'l«'<-r:crtc>‘nrf.xdol ;??rsa seerl Sg c
mo cotahzador en ke chtencisn del S a p’u.‘:.;! I i"l cyueme rgtclm-
Il coarhén de maden aotivade os también otro adgente ¢

desclingizacion de la mezcla de gas, el coke

co du I rear }10“ lc’l"i que- o bouxita la stlica-gel permite una m--
lone mayor activida e LR R RERR T o] 9 2
“'? onve v."ir'm Mineral de heiro con 141% de ALO, y 80% de
O It ey T neted i - ey
ir’:n O, constitaye runbicn un agente ¢ nalftice
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El papel que desempeiia la bauxita como catalizador queda ma-
nifestado en las siguicntes reacciones hipotéticas

H;S + 1 }/2 O; Mt 4 }E;O ’** SO;
ALO, + 3H:S  —mms ALS, -+ 3H,0
2 ALS, 4 380, —mmms 2AL, O, 4- 9 S

Las especilicaciones que se requicren para ol catalizador usade
son las siguientes:
Andlisis quiniico Hipico (Libre de volatiles)

AL,O, . . . L 7547,
Si0, ..o 787%
FG:O) T - ]47?\.
TO, ... . . . 4.1 %

Pérdida por colcinacién 4.6° materia volatil 6% .
Especificaciones de Tamis:;

Tamis de 4 3 3% maximo
Tamis de + 4 287, mdximo
Tamis de - 8 10% mdaximo
Tamis de —- 10 . 2% mdrimo

Eficiencia de la conversién: 70%



CAPITULO Il
OBJETO DE LA PRUEBA DE LA BAUXITA COMO CATALIZADOR.—
Las pruekas que co describen a conlinuacidn tienen como finalidad

A (e bempe ! . .
.ulen,n..«,..n. ol can : tipo, bajo las cuales se puede
VaRUan un calghaader nuevs o v usado en la Planta,

o e canriico

a).—FACTORES QUE AFECTAN LA CONVERSION CATALITICA.

Conversién os una medida de la habilidad de un ~atalizador pa-
ra que en condiciones especifizas promueva la siquiente reaccidn:

9H.S 4- SO, = 2H:O + 38

Se expresa come un porenntaje del total de los reactivos que se
convierten en azufre

Con respecto a los reactives, ¢l grado de conversién es esencial-
mente influenciada por la temperatura o concentracién de sulthidrico
y SO; y el contenido de humedad del flujo del gas que entra. Las
mezclas de gas ricas en azufre sufren una mayor conversién que las
mezclas dilufdas, el alto contenido de humedad en el gas tiende a
disminuir el grado de conversidn, AU

Por lo tanto las comparaciones de conversién se hacen con mez-
clas de gas htimedo similar al que se encuentra presente durante la
operacién normal de la Planta. Respecto al efecto del catalizador y
su influencia a la conversién, hay factores tales como el uso previo
acondicionamiento y el tamano de las particulas originan cambios en

la obtencién.

—3—



CAPITULO 1V
. DESCRIPCION DEL METODO SEGUIDO

a)--DIAGRAMA DEL FLUJO DEL PROCEDIMIENTO DE PRUE-
BA --El flujo de aas a través de! equipo de prueba se demuestra es-
quemdticamente en la fis Mo 1. El N, del cilindra ISA pOor un me-
didor v burbuina en un humiditicador que contiene agua a tempera-
tura constante El aas himedo se mezcla con SO, obtenido del 2o0.
cilindro, entonres la mezcla de aas fluye a la parte superior del con-
vertidor expenmontal, donde se mezela con el aas sulthidrico iqual-
moente de otro ailindre

La mezcla compuesta que contiene H,S, SO,, H.O v N., pasa a
través de una seccion corta del convertidor en donde es precalen-
tada a la trmperatura deseada que sale del convertidor, burbujea
conlinuamente en un bano de S fundido Se toma intermitentemente
una muestra del aas de salida para anclizarle usando una botella y
un depurador :

Fl equipo para analizar el gas de salida se muestra en la fig.
No 2.

b) --DESCRIPCION DEL APARATO.-- Linea de gos.— En todas
las pruebas se usan H:S, SO; y N; Se conectan dos cilindros de ni-
tréaeno de modo aue se obtenga un fluio continuo de gas cunque
se cambie cilindro para llenarse.

MEDIDORES DE FLUJO - Para medir los tluios s2 usan los Ro-
tédmetros del Laboratorio, cada uno de ellos estd calibrado para el
qas apropiado contra un medidor previamente checado. Los flu}os
se oxpresan en términos de pies 3/min. a temberaturas y presién

Hles (OC v 760 mm Ha?
norl??lllfiﬁli(gEglh}IENTO CON AGUA --Se usa un m~traz de filtracién
al vacio de 4 1t de capacidad sumergido en un baho dc-. temperatura
constante. sirve de entrada un tubo de vidrio que se introduce 1.5
em. del fondo y que termina en cola de pato para dispersar el gas.
la salida del aas es el tubo lateral del matraz, el bano de tempera-
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tura eonal

nt:x:;2v~ Gue oe anpta con aire se calienta con una parrilia me-
‘.;1 (?n 280 wats v se eontrela con un termo reaulador de Khetinekg.
e e mantiene o by fempe atura que corresponde a la presién

aay gque produsea la cantidad deseada de vapor en la

3=

vaper do
;

e
-+

veroir hinad
vy et e ses
CONVERTI
ol plans de g
VALVULA DY

monte en el s

~nvertidor estd construido de acuerdo con

b diand
e #e
PPN

JRIDATY P el caso de que la presidn au-
tayer i eabidan se lienen medios para que

RIFT Ry o s oyl },v e i
" i Crovedvals onoun vaso parcialmente lleno de
TNV 4 ratiey et e eryess v v H 1
' e e sty agmer tubo inclinade Cuando se for-

mer an excess de preasrn on
selin de mersuno oo gy T eompInG.

PP PARA ANIALIZAR UL AR RESIDUAL --El quipo para

A oresnioon chesoatada en i faur consiste en un de-

purx_zri'\r e paede ser una totella Drechsell {forma alta) o un burbu-

veerdnr v ur embeada de asparaeaon de 1000 mi equipado con el ta-

.

‘..

ansthear ef g

1.

L, i T e
OWTROS Y CONLELIONES - Para todas las conexiones y
et s e tube de vidrio v tuha de hule regro En los me-
didores se usan manédmetron vertionles de tubo on U La calda de
pressn cr travds e e de oatalizador es medida conveniente-
mente con un memémetro de tubo eon U anclinado v aue tenaa un

o

MAN

S TRER A RN At STt

maetree g

bepetar oo 7
UOLUMEN DEL CATALIZADOR  Se vaa un volumen superlficial
de catalizades de 00433 emd correspondiente @ una capd de 38.4 cm.
de profundidad
COMPOSICION DEL GAS
H,8 10% Vol
SO, 05 Vol
N. RO 4, Yol
H,O 18 1% Vol
FLUIO DEL GAS -Se indicom los siquientes flujos de gas para
la velocidad de 283 17 m3. m3/hora por 028317 m3. de catalizador re-
comendado
H.S 74 cm3/min,
SO, 37 ecm3/min,
N, 5805 cm3/min,
H,O 1305 em3/min.
La temperatura de 58 6°C corresponde a agua del humidificador.
TEMPERATURA -las pruebas de conversién se llevan a cabo a

tres temperaturas tipo que se fijan en el teninocople TC - 2 Fig. 3.

Estas temperaturas son:
350°F - 173°C

A00°F - 204°C
ASQ°F - 232°C
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Se trazan curvas representativas de las conversionos obtenidas de
las tres temperaturas y la curva de 204°C se usa con propésitos com-
paralivos,

LI porocel ordmunio de tr
apreximadamente de 707 a 204
cuando la prus ! ;

cyo- "‘Q\J

PREPANAL
G con el e
sacude para poern
nillar la tapa del oo

3 derera dor una conversidn
mperatira a la enteada (T-C2)
vocrdiones desenton anten

Ly wanyn siel cnnvestdor ae car-
bencheiad de 8 o B conjunto se
wan del poro dal termocople v ator-
AT asen-

res tder Bate on gadpeaddo vonians v

tar uniormenento <_i catnirior b se s b ol erpapo auxihar, co-

nexiones do Hneas, ote ) se '.:1:.{:13-"::; clee rpoue
flujo, fig 1 La salida del
do como oo indica, con chje
hisis del gos r("‘sd“(’xl

ACOHDICION AN

dsocon o diarmna de
vortidon e mumerge en ol amfre Hqui-
vy e ;,»:'-:':»:: ur seilo dununte el and-

CATALIZADCR  Con olyeto de dar
una temperatuna de $ vhomente enool catadizador, se
aplica suliciente commente ento tennies del convertidos Cuan-
do se alecanza csa temperatura co pacns ol e del gos Despues de
oprar dos horas se empaesin o tomar muestias cada hora ¢ se ana-
lizan siquiendo el procedinuento que se dr mas adelante. Estas prue-
bas de salida cada hora se corren hasta que se obtionen 4 o 5 resul-
tados sensibtlemente 1quales.

Los resultados dentro de n o menos de 1. de conversion pue-
den considerarse como duphceados I:\. este momento puede consi-
derarse ¢l catalizador acendicienads v se pueden efectuar otras prue-
bas de conversidn. Se necesita aprodimadamente de § a 18 hs de
operacion para obitener resultades conscouentes.

PRUEBAS DL COMVERSION  Se puede oltener una variedad
de temperaturas controlande o entrada de corente al olemento tér-
mico del convertidor.

la corriente se ¢justa por lo wnte, a unz temperatura constante
tipo como lo indica el T C - 2, por un tiempo s\.(m» e para obtener
lo menos cuatro andlisis uuphr«xdo" oo necesita por lo menos tres
horas para obtener equilibnio, o iGn gue we manifiesta por la
constancia de temperaturas a traves del cquipo con Hujo de gas v
alimentacidn de corriente constante Los vobre e conversion sw
verifican a2 1737°C, 2047 C 4 2327 v los renalienices oo anatan de asuerdo
con la tempoiatura, Se dibniq ung o curtyor cooive cioagiendo los pun-
tos experimentales v la eonversidn que oo dee a 232°C constituye la
eficiencia de} catalizador.

d).— PROCEDIMIENTO ANALITICO ANALISIS DEL GAS RE-
SIDUAL. —Pipeteese 50 ) de salucicn de Tads O IN o o botella lae
vadores de qaz (g 2 v Téneae bt I mrnea con aqua destilada.
Llénese el recipionte de aas con aoaer o0 I temrerrura ambiente

r\

Ty

yier
DAL

i

79
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cxﬁhc-(:r“.fio succién v sacando aqua del recipients y bulbo. Cuando
¢ lleno conéctese la botella muestreadora al punto de muestreo y
ai recipionte de gas Permitase aspirar o} gas a través d la solucién
de yodo, chriendo la valvula "a” vy permitiendo aotear el agua del
rociente 3l rembidor
Se :'r"‘-v.,:f: v dien minutes para drenar el agua del recipiente por
a Yawe {el aagua se recupera on el recibidor ¥ se guarda para prue-
}‘.~'::; sl "u-:.!m YO e estd a I temperatura ambiente.
Se P i soliciin clr» yodo « un matraz Erlenmeyer de 250 ml.
v se lavir of tubin de entrada y ool interior de la botella muestreadora
ron pegquenas ornenes deoooaua destilada Se titula el contenido del
matraz con solucién O de Ha, 8,0, usando almiddn como  indi-
earcdnr Sooapeantn Ian ol de solumén consumidos. La titulacién me-
chicday pn copnvatenteo LR v 80O, e i muestra
Al contenidn ‘i 1 3 r:tux' seoarenan 6 a 8 golas de indicador ptr-
a e televeidn con solucidn de NaOH OLINL
lev somar o ierte o SO en in muestia oriainal, mds
ol amidn .‘"' : s de lodo
oY - CALC m( Tonte pora of HS como »1 8O;, un miliequi-
valente es sagual a ﬂ § mibmols, Lucan st se nsume !n ley de los ga-
gon perfesten un mlpnyalente coapard 05 v 224 mol. por milimols
a 112 ml a NTP Sin embaras @ se ueen las verdaderas densidades
del 1S v ol 8O, vy se poerwrin uno fara uni mescla de dos partes
de 1!..\ ¢ una parte de SO;. un milieguivalente de lo- aases mezclados
a NTP

.
ciree o v bl s
’.uhﬁ. {30 ,),4'n!\

05 lmml ar 110 ml de aas

=(m} de solucién de vodo por normalidad) ml. de Na,
S,0, x normalidad)

sea a)

b) =(m! de Na OH x normalidad)

=aas inerte recoaide en el recipiente (correaido a base
de seco y volumen NTP

O
—

11 x a x 100

“ S 1 gas (H,;S -+ SO;) = e e
de S en el ga .S - 11>Q)-C

considerado seco

2a -~ b

Relacién de H.S
. on el gas =

SO, bh-a

11 x‘ cz pies 3’mn .N: 100

C | pies 3/min H:S +4- SO,
--33

“, de conversion = |



CALIBRACION DEL RECIPIENTE DI GAS INERTE.

{) - -Calibracién del recipiente do gas inerte.—Fijdndose en la
Fig. 2, se cierra la lave 7a” ¢ se llena o recipiente de qas inerte con
aqgun hasta o} cuelle Se nude el velumen de agua v en ml,

Se hace una meoron en la botolla depuradora de gas 102 cm.

arriba de la punta (i-'l tubo do entrada hasta la cual se enard la bo-
tella. (La columna de agua de 102 em e aguad a 75 mm. He )

Se deternmming o] promedio de presion absoluta La presién en el
punto de muoestien 1, del L,r_‘r.'.rrv'l‘r";" en mun de Ha esta dado por:

P o= presién cunesd 1y zello fi-- ulre de e salida del Con-

vertidor {101 nella do cnud .-'.:mrh del Convertidor es
de 51 om de agual

S determune g nodo vaper el agua p, o Ja temperatura
media del Laboratone T O

fa presen total denten dei ressprente e an al binal de la prueba
sordt iqgual ala pre nenos aquella debida a
la inmersién dod o ih-tv-.::' wier Para obtener el vo-
lumen de g e sorresipae pona fa presion de
vapor del agaa selve oo el g ineste. Luego el ve-
lumen de gas inerte aspirosio a ‘:\:‘.'w de la botella depuradora a NTP.
se calcula coma sinue

Ve
LAY

v ode mnestron

(i T 497
Volv ~en do g innrte == V ¥ - - P P
7l 4030

g).—Proparacién do solucionos tipo.

1.—Solucién deo lode O.1 N-——-u“'t'cl‘v'r!""(‘ 25 . deo K I puro en
200 ml. de agun deshlada, aqréguense 127 de jodo resublimado v
disuélvase completamento ','(1(«;- crun btio v gudrdese en botella
ambar.

ESTANDARIZACION.—Piscnce 5 o de As20 - Dicudlvase en 40
ml de 4N de HaOH, dildyase a G’J .- 500 ml. vy neurralicese al litmus
con HCI IN. Anréquense 23 o de bicrarbonato de sodio y diltyase
a l litro.

poso ae As; O, x lactor de
Normalidad de I solucidn de As, Gy = -~ e e
40 4 55 purezd.

Titalense 5 Oml. de la solucién de arsénico con el lodo usando alnidén
como indicador _ .
rormalidad de [0 ol ae arsenico
Normalidad de {a solu~ién de lodo = - - - B e
il de sol do Iodo

2.—Solucién indicadora do almidén—Muélase un gramo de alxl}kdon
soluble con un poco de aqua fria hasta gue se haga pasta Aarégue-

34



- A

kg

de agua hirviendo con agitacién y hiérvase por dos mi-
3 CL.\... o se ha eninedo aiddanse 2 g, de KI como preservativo.
3—Solucién de TIOsuliato O.IN.—Disuélvamse 25 g. de Na,S,0,.
SH,O con agun vy d"zl:,.cs\c a un litro. Agréguese 1 a. de bicarbonato
de sodio par evitar descomposicién.

Estandanzacién. Titulese S0 ml de lodo O.IN con lo anterior.

ne ‘\
(VAT
v

40 = normahdad de la sol. de lodo

m! de sol. Na;S8,0,

4.~Solucién de sosa O. IN—D..»LIL‘IV”XRSL 41 q. de scsa (libre de car-
bonatos) on unz perqueit cantdad de agua destilada hervida. Dild-
yase aun ii"n con wamente destilada y hervida y consér-
13 atindsicra con un tubo lleno de

vese on vidno Pyrex 1'«::.1.-;1.(&9 de
cal.

' 55 g. pero con toda pre-
cin L der r-:: 1610 dv puresa conoaida; previamente
secade o Y Ivase on agqud y diliyase a 250 ml.

TitGlonae 50 mi de G;u'ﬁ:é:‘. dn italalo con sosa usando purpura de

I”l‘th('\

A~

b eyt
PR RSN SRR

. de Bialato:

¥ pureza x 4

L ‘t
Mormalidad de la sesa

50 x normalidu de la solucién de halato

ml de :,olucu‘m de sosa.



Prucba  Lectura
H,S N,

No.

(=]

8]

N

10

1

19

20

S0,

1)0
6.209

(}‘\}\‘)

ml.

Na, 5,0,

151

244

PN

148

441

44.0

13.5

144

11.09

10.7

419

41.5

]

0.376

[ARTR.)

0.558

Q.52

0.558

0.44

0.48

0.58

0.59

0.6

0.65

0.56

0.81

093

0.79

0.74

0.85

0.85

0.87

0.81

0.85

8.7

7.2

10.2

124

10.5

99

1.2

11.9

10.9

b

1.24

1.05

0.99

1.12

1.19

1.09

1.15

n

22

28

24

23

22

22

22

22

22

22

22

22

22

Rela-

cién
seqQun
Rota-
nictro.

2.04
1.81
2.04

20

20
2.0
20

23

Volumen

a PIN

82.8
5518
32.1
85.5
5570
41.8

83.7
40.8
5455

5438

5440

74.3
5440
36.3
82.8
5702
32.1
82.8
5518

6204

P

C=
Total 760 T

763

763

763

763

763

762

162

762

762

/63

763

763

883

902

902

866

859

859

859

886

887

892

902

902

902

902

902

902

902

902

900

900

900

TC-2
°C.

240

232

178

204

206

206

208

206

232

230

238

240

214

216

214

11a x 100

Pl

Ha+C

071
0.71
0.73
0.78%
0.67

0.88

080
0.92
092

1.05
0.97

1.02

P-7.5-px273 Temp. Gases acidos Relacion %
tali-
zador H,SySO,

25/50,
2a-b lla
b—a CVS

1.36
0.149
0.146

1.95

~1

20
255 {
256 1

2.54

2.54

1.9
2.1
1.7
1.85

1.8



2l

418

45.5

45.0

15.2

44.2

444

4.0

135

4.4

41.09

0.7

a

Q0.376

0178

(.55

0.52

0.558

0.4

0. 48

0.58

0.59

0.65

Q.56

0.81

093

0.79

0.74

0.85

0.85

0.87

0.81

0.85

ml.
NaOH

8.7

7.2

10.2

12.4

11.2

11.9

10.9

115

b

0.705

J3.333

1045

0.09

T

Temp.

Amb.
C

25

29

29

Eaed
(S]]

23

22

22

22

22

22

22

22

22

22

22

Rela.
clon
scgun
Rotd-

metro.

2.57

2.04

1.81

204

20

[
[
W

(8
w
~

=
U
~&

2,04

2.57

257

2.04

20

2.0

2.0

2.3

Volunien
a PI'N

828
5518
32.1
85.5 —
5570
41.8

83.7

5455
725
5438
36.3
72.5
5440

5440
36.3
82.8
5702
321
828
5518
321
82.8
6204

5570

5752

P

Coeono
Total 760 T

763

763

763

762

162

762

762

763

763

763

P-7.5.px273 Temp. Gases acidos Relacion %, Conversién

883

902

902

866

859

859

859

886

887

892

902

902

902

902

902

902

902

900

900

Catali- 25/S0,

zador H,S5ySO,

TC:2  1lax100  2ab llax VN,

lapC b—a CVSO,+H,S

—_— — 1.36 —_
240 —_ 0.149  —=
232 —— 0.146  ~—
178 065% 195 71%
178 069% 19 70%
176 055 1.85 729
177 061 2.0 70%
204 071 2.55 64%
206 0.71 2.56 65%
206 0.73 2.54 60%
208 078% 19 65%
206 0.67 2.54 66%
230 0.88 2.56 51%
230 102 2.0 509%
232 0.86 20 50%
230 0 80 1.95 53%
238 092 19 165
240 0.92 2.1 4%
214 1.05 1.7 58%
216 097 1.85 58%
214 1.02 18 56%




conwversidn de 15 4- SO; a Azulre




CAPITULO Vi
CONCLUSIONES

Las primerin pruchas no dieron resuitados catislactorias como
puede verse en las tres primeras pruchbas en las que vemos que la
relacidn H;S5/80; en el andalisis de los gases residuales, no corres-
ponde a la relacién que nos dan los rotametros.

Se apustaron periectamente las conexiones para evitar lugas en
las lineas de gas del aparato, se checaron perfectamente el titulo de
las soluciones, se dejd pasar varias horas ¢l llujo de gases a lravés
del convertidor hasta saturacién; el proceso analitico se llevé a cabo
con o maxino cudado posible par climinar toda cavsa de error per-
sonal hasta Hegar a obtener resuliados aceptables

La Relacién H,8°80, en la entrada de estos gases al aparate de-
be procurarse que sea 2 porque de acuerde con la estequiometria
de la reaccién quimica que se verifica no haya exceso o pérdida de
uno de los reactivos.

Se analizaron los gases residuales con intervalos de una hora
manteniendo las condiciones de operacién constantes, hasta obtener
3 6 4 resultados sensiblemente iguales y fueron los que se tomaron
como acptables.

[ste método es de hastate utilidad para catalogar la eficiencia
de un catalizador nuevo que vaya a ser usado en la Planta o del que

ya esté en uso.
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