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METODOS DE SINTESIS

Catalizadores masicos

Catalizadores soportados

Meétodos especializados

= Precipitacion
=  Gelificacion

" |mpregnacion
= Precipitacion

= Auto-combustion
= Hidrotermal

= Mezcla hiumeda

= Coprecipitacion
=  Pulverizacion

= Sol-Gel
= Pechini
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Primar

e k& =7 .~ |* Fluorescencia de Rayos X (XRF)
~ = I ' ' B e Emisidon secundaria o fluorescente de radiacion X.
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‘ ’ elemento en la muestra.

é’ e Difraccién de Rayos X (XRD)
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(%fg})' e |dentificacion de los componentes presentes en una muestra
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OBJETIVO GENERAL
* Sintetizar catalizadores de Ni/Cu derivados de perovskitas.

OBJETIVOS ESPECIFICOS
* Utilizar el método Pechini para sintetizar las perovskitas La,NiTiOg, La,NiTiy 5Cuy 106y La,Nig oCug ; TiOg.
* Analizar la composicion quimica de las perovskitas por medio de la técnica de Fluorescencia de Rayos X

* Determinar la formacion de La,NiTiOg, La,NiTiy4Cuy,0¢ y La,NipoCuy,TiOg a través del analisis de
Difraccion de Rayos X

* Caracterizar el La,NiTiOg, La,NiTig4Cuy,0¢ y La,NipoCuy,TiOg a través de la Reduccion a Temperatura
Programada.

* Obtener los catalizadores de Ni-Cu a partir de la reduccion del La,NiTi, 4Cu, 104y La,Nij gCug 1 TiOg.

* Determinar la formacion de catalizadores de Ni-Cu a partir del La,NiTiy4Cuy,0g y La,Niy4Cuq,TiOg,
utilizando la técnica de Difraccidon de Rayos X.
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SINTESIS DE LAS PEROVSKITAS

Solucion A

Solucion B

Mezcla de las Evaporacion y

soluciones
AyB

Perovskita

obtencidn de la
1esma

Segunda calcinacion en el
reactor FRN-301:
polvo gris — polvo oscuro

Primera calcinacion en la
mufla:
resina — solido poroso fragil

Trituracion:
s6lido poroso fragil
—+ polvo gris

Etapas del proceso de sintesis

PETROQUIMICA
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(@) )

(a) Formacién del polvo blanco a base de cationes metalicos de titanio.
(b) Solucidn A transparente resultante del tratamiento del isopropodxido de

titanio.

12




PETROQUIMICA

(@) (b)

(a) Efecto de la presencia de los cationes de niquel en la solucién B.
(b) Resina precursora al final de la evaporacion.
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* CALCINACION Primera etapa

@) ®)
Resina
(a) Antes de la calcinacion en la mufla.
(b) Transformada en sélido poroso fragil.
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NACION: Segunda etapa

Entrada de aire

=

Lana de cuarzo

. kil
Malla metalica

(b)

Reactor FRN-301:
(a) Vista frontal. (b) Configuracién para la calcinacién.
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* Control del proceso en la Planta Piloto

TI1C 305

FRN-301 Control Mode
SKIN

TSS-301
=

TE-311C
-c__ |

C
TE-S11A [
e ec
TE-310C
C
TE-310A

Control del proceso de reduccién de las perovskitas para la
obtencidn de especies cataliticas empleando la Planta Piloto
Multipropdsito, marca Xytel.
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Configuracion del reactor FRN-301 para la reduccidén de las
perovskitas.
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CARACTERIZACION DE LAS PEROVSKITAS O
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Perovskita 2
¢ Fl ia de Rayos X =~ swmucme
uorescencia de nayos #TitgCoy
Ezpecie metdlica Valor tedrico Valor medido por
% wiw] KFE. [0 wiw]
Lantano T1.987 71,431
Perovskita 1
Miguel 15,199 14,992
LazNiTiOg
Cobre 1,648 1,708
Ezpecie metdlica Valor tedrico Valor medido por o
Titanio 11,166 11869
[*o wiw] XFR [% wiw]
Perovskita 3
Lantano 72287 72,372
La;Nig oCug1TiOs
Niguel 15263 15262
e - - Ezpecie metalica Valor tedrico Valor medido por
Titanio 12,450 12,166 [% wiw] XFR [Yawiw]
Lantano 72,194 73,563
Niguel 13,721 13,048
Cobre 1,649 1,627
Titanio 12,436 11,962
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REDUCCION A TEMPERTURA PROGRAMADA

350°C

(c) P3-r

250°C

H: (g) consumido
[unidades arbitrarias]

400 °C 992 9C

(a)P1-r

0 200 400 600 800 1000
Temperatuara [°C]
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Conclusiones

* Fueron sintetizadas las perovskitas La,NiTiOg, La,NiCu, 1 TiOg y La,Ni, oCug 1 TiOg, utilizando el método Pechini

e La técnica de Fluorescencia de Rayos X permitidé establecer que la composicion quimica de los materiales
sintetizados fue similar a la composicidon quimica tedrica.

e La técnica de Difraccion de Rayos X sugiere que el La2NiTiO6 sintetizado posee estructura cristalina
ortorrombica con grupo espacial Pbnm. En el caso del La,NiTi; 4Cu,,04 y La,Niy 4Cuq 1 TiOg, se sugiere que los
dichos compuestos estan mayoritariamente compuestos por fases de perovskita.

« Ademas, los difractogramas indican que a pesar de que todas las perovskitas se redujeron bajo los mismos
parametros de reduccion, se consiguio reducir mayormente La,NiTiOg en comparacion a La,NiTi,4Cuy,0¢ y
La,Nij oCu, ,TiOg. Después de la reduccion del La,NiTiOg se obtuvo Ni° soportado sobre La,TiO;, y sobre
La,NiTiO¢ no reducido. También, en el caso de los materiales que contienen cobre, como en la P,-r, se obtuvo
Ni®-Cu® soportado en La,NiTi;4Cuy,05 que no se redujo, y en la P;-r se obtuvo Ni®-Cu® soportado en
La,Nij oCu, ; TiOg que no se redujo.
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Conclusiones

 La técnica de Reduccion a Temperatura Programada permitié evidenciar que, en el caso de la perovskita
La,NiTiOg, reducida se observaron los picos en 400 °C referente a la reduccién del Ni** a Ni?*, y en 990 °C que
puede ser atribuido a la reduccién del N** a Ni%. En el caso de la perovskita La,NiTi, 4Cu,,04 reducida se
observaron los picos en 250 °C que corresponde a una pronta reduccidon del Cu?* al Cu'*, en 350 °C a la
reduccion del Cu?* al Cul*, no reducido en la etapa anterior junto con la reduccion del Ni3* al Ni?*, en 400 °C
atribuido a la reduccion del Cul* al Cu® y en 880°C que se relacionaria con la reduccion de cierta cantidad de Ni%*
a Ni°.

*  Para la perovskita La,Ni, ;Cu, , TiOg reducida se observaron los picos en 350 °C, que indica la reduccién del Ni** a
Ni2*y del Cu?* a Cul* seguida de la reduccién del Cul* a Cu®, asi como un segundo pico localizado alrededor de
los 870 °C relacionado a la reduccién de poca cantidad de Ni%* a Ni°.
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Recomendaciones

* Para evaluar el fendmeno de la actividad catalitica de las perovskitas reducidas en la Planta Piloto se debe dar
apertura a propuestas de investigacion que requieran de especies cataliticas y asi analizar los efectos
relacionados con las propiedades que presentan los catalizadores que se obtuvieron en este trabajo.

e Realizar la reduccion de los materiales sintetizado en temperaturas superiores 800 °C.

 Envista de que el fendmeno actual es la reutilizacion de las materias primas, es prometedor efectuar la sintesis
de las perovskitas de este trabajo, pero a partir de especies metalicas recuperadas de algin proceso industrial,
por ejemplo, especies que procedan de una unidad catalitica, ya que mayormente las empresas dedicadas al
negocio petrolero desechan de las refinerias gran cantidad de sdélidos cuando los catalizadores han perdido su
actividad.
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