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En la actualidad existen fuertes restricciones de tipo ambiental aplicadas a la extraccién y procesamiento industrial
del petréleo, ya que éste contiene dentro de su estructura, cantidades significativas de heteroatomos como nitrégeno,
oxigeno, azufre y algunos metales. Estos contaminantes pueden perjudicar tanto el medio ambiente como los
diversos procesos involucrados en la refinacion del petréleo, debido a la formacién de gases téxicos como los SOy,
NOx entre otros, o bien el envenenamiento de catalizadores empleados en dicha industria. Es por ello que
organizaciones ambientales a nivel mundial han establecido limites para el contenido de estos heteroatomos en los
derivados del petréleo; para el azufre, el elemento de interés en esta investigacion, los limites llegan a estar por
debajo de 10 ppm. Por otra parte se tiene que compuestos como los carburos y los nitruros de algunos metales de
transicion han mostrado un buen potencial catalitico para las reacciones de hidrotratamiento, entre ellas, la
hidrodesulfuracién (HDS) o sustitucion de 4&tomos de azufre por hidrégeno [1-3]. Los estudios se han enfocado en la
aplicacion de carburos y nitruros de molibdeno, cobalto y niquel primordialmente, dejando de lado otros metales
como el niobio [2-6]. En el presente trabajo se sintetizé un carburo de niobio (C-000) por el método de Reaccidén a
Temperatura Programada (RTP) con rampa de 10°C/min hasta 950°C por 2h empleando 100mL/min de una mezcla
de CH4/H; (20%vol); y un nitruro de niobio (N-000) con 100mL/min de NH;3 a 10°C/min hasta 800°C por 1h.
Ambos soélidos se obtuvieron a partir de un complejo Oxalato de Niobio Amoniacal (ONA) de férmula
(NH4)[NbO(C,04)2H,0].3H,0 y fueron tratados con 50mL/min de O,/Ar al 1% a temperatura ambiente para la
pasivacién superficial. El esquema del sistema de sintesis se muestra en la Figura 1. Se caracterizaron dichos sélidos
por técnicas de DRX, BET y Anaélisis Elemental y se evaluaron en la HDS de tiofeno a presién atmosférica por 2 h,
empleando como alimentacién 100mL/min de H, saturado con tiofeno a 0 °C y evaluando dos parametros: en primer
lugar la temperatura de reaccién (200, 300, 400 y 500°C) y en segundo lugar la aplicacién o no de una etapa previa
de sulfuracién con una mezcla CS,/H, por 2h. La nomenclatura empleada para los sélidos es X-YYY-Z, donde X es N
(nitruro) o C (carburo); YYY es la temperatura de reaccién y Z es S (sin) o C (con sulfuracion previa). Una vez evaluados
los sélidos bajo los parametros de estudio, se les realiz6 andlisis elemental a cada sélido para estudiar la extension de
la sulfuracién (contenido de S), observandose los resultados mostrados en la Tabla 1, de donde se puede inferir que
tanto para los nitruros como para los carburos se encuentra un maximo en contenido de azufre a 300°C. Por otra
parte, al comparar el tratamiento con CS, se observa que el sdlido tratado presenta mayor contenido de azufre, lo que
es debido a que permanece por mas tiempo en contacto con compuestos sulfurados (4h en total). Al analizar el
grafico de conversion, mostrado en la Figura 2, se evidencia que el sélido con mayor contenido de azufre es el mas
activo, y de igual forma que a medida que se aumenta la temperatura de reaccion, la actividad catalitica decrece
significativamente notandose nuevamente el maximo a 300°C. Al estudiar el efecto del tratamiento con CS,, se
observa que los sélidos tratados presentan mayor actividad, por lo que en general podria asociarse la actividad a la
cantidad de azufre presente en los sélidos, estando ambas variables relacionadas de forma directa. También puede
notarse que los nitruros resultan ser mucho mas activos que los carburos, lo que podria ser adjudicado al hecho de
que los carburos presentan cierta cantidad de 6xido de Nb sin reaccionar, el cual es inactivo para la reaccion de
estudio. Esto también podria estar relacionado con la menor cantidad de azufre asociado en el caso de los carburos.
Los cromatogramas obtenidos demuestran la formacion de buteno como producto principal y butano, metano y
tetrahidrotiofeno en menores proporciones a tiempos cortos de reaccion.
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Fig. 1. Esquema del sistema empleado para la sintesis de NbN y NbC. B 7] I concs,

%‘ m B sincs.
Tabla 1. Andlisis Elemental de los catalizadores NbN y NbC antes (000) y ) 2 ;
después de la HDS, C (con) 6 S (sin) tratamiento sulfurante. E .
NITRUROS DE NIOBIO CARBUROS DE NIOBIO =157
Cadigo | %N | %C | %H [ %S || Codigo [ %N [%C [%H | %S || &
N-000 |[12,06 (0,39 (0,27 | - C-000 [2,35]1644]1028| - ; 10 -
N-200-S | 9,10 10,92 0,25 [ 0,23 || C-200-S | 2,19 | 6,01 | 0,24 | 0,03 é .
N-200-C | 943 (0,88 /0,28 (0,64 || C-200-C|221 [598[027 025 || Q =

N-300-S | 8,74 | 1,17 0,24 10,81 || C-300-S|2,94 (6,63 0,22 [0,08 | © ~ I

N-300-C | 9,05 0,99 | 0,26 | 1,22 || C-300-C | 2,23 | 6,69 | 0,25 | 0,43 ]

N-400-S | 9,14 | 1,06 | 0,28 | 0,52 || C-400-S | 2,72 [ 6,42 | 0,29 | 0,06 0 TL00°C 300°C  400°C  S00°C
N-400-C | 9,29 | 0,97 10,27 10,92 || C-400-C|2,17 |6,55| 0,26 | 0,42 Temperatura (°C)

N-500-S | 6,66 [ 0,97 | 0,21 | 0,43 || C-500-S | 2,21 | 6,03 | 0,27 | 0,00
N-500-C | 9,37 | 0,89 10,28 | 0,78 || C-500-C | 2,21 | 5,40 | 0,25 | 0,42

Fig. 2. Conversion de tiofeno en la HDS
sobre los catalizadores NbN y NbC
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