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IVACE 2017 _ESPECTROMET

LINEAS DE TRABAJO

1. Desarrollo de un método para controlar en tiempo real el contenido de materia

organica en aguas residuales industriales

T

B -
filtracian
tratambento térmico
“ Analizador
’ . elemental de
Materia Centrifugacion carbono

organica?

2. Desarrollo de un método rapido y fiable paralad  eterminacion del sodio en crudos

y derivados del petréleo
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IVACE 2017 _ESPECTROMET

LINEAS DE TRABAJO

3. Estudio de composites destinados a la fabricacion aditiva

4. Estudio para la cuantificacion de estructuras cri stalinas complejas en materiales

geoldgicos
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Materia organica en aguas
residuales industriales




MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

1. Problemas

Corazoén negro

©ITC-AICE, 2008

GAZULLA, M.F.; ORTS, M.J.; GOZALBO, A.; AMOROS, J.L . Determinacion del contenido en materia organicae n arcillas por
culombimetria. XVII REUNION CIENTIFICA DE LA SOCIEDAD ESPANOLA DE ARCILLAS (SEA 2002) . Elche y Castellon, 27 - 30
Noviembre, 2002.
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

2. Objetivo

 Encontrar un parametro relacionado con la cantidad

en las aguas industriales que sea facil y rapido de

« Parametros estudiados:

e Conductividad
« DQO

© UJI- ITC-AICE, 2017

de materia organica presente

determinar
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

3. Muestras estudiadas

J Empresa 1

J Empresa 2

« Agua procedente de la etapa de esmaltado

Lodos

 Agua baja densidad

Lodos 1
Lodos 2
Lodos 3
Lodos 4
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

4. Parte experimental

Ensayos realizados

e Contenido en soélidos

e Conductividad

« DQO (Demanda quimica de oxigeno)

e Carbono a 490°C

e Contenido de cloro
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

4. Parte experimental

¢ Como podemos determinar el C ,, de forma rapida?

Se ha encontrado una relacion entre el contenido de materia
organica y el valor de DQO en diversos tipos de agu  alll:

DQO = n-(1,87 - Cyyq — 17) n=2-3
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[1] Medida de la Contaminacién Organica.
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

4. Parte experimental

Demanda quimica de oxigeno (DQO)

Agua residual . * Agua residual decantada

Tiempo ‘ ,
|

e nsa‘yo Tiempo de ensayo = 150 min

elevado
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

4. Parte experimental

Ensayo de determinacion de DQO

a. Modificacion del método para reducir el tiempo de | ensayo

b. Estudio de la influencia del cloro (eliminacion d e HgSO, utilizado como reactivo)

c. Eliminacidn del uso del catalizador Ag ,SO, en la realizacion del ensayo

d. Analisis de la procedencia del contenido de DQO: fraccion solida o fraccion

liquida
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

5. Resultados
Ensayo de determinacion de DQO

a. Modificacion del método para reducir el tiempo de | ensayo

AGUA ESMALTES @

Segun

11 min+0 1I1mn+10 [ 11 min+20 | 11 min+ 25

norma UNE | min a 148°C | min a 148°C | min a 148°C | min a 148°C

77-004-02
DQO (mg O, - LY) 60 43 38 65 57

Segun norma 11 min + 20 min a

UNE 77-004-02 148°C
LODOS 2 2368 2310
LODOS 3 829 800
Patron Validacion (500 mg O , - L) 495 490

o
8 &‘l
© UJI- ITC-AICE, 2017 J U
AICE Javweed



MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

5. Resultados

Ensayo de determinacion de DQO

b. Estudio de la influencia del contenido en cloro

Adicion Cl DQO
HgSO (mg-L+) | (mg O,-LY)

2368
Lodos 2
NO 2347
SI 2379
Lodos 2 + 50 ppm CI 302

NO ES NF“@FSARIO Ef_sog

Lodos 2 + 100 ppm CI

USO DJE Hg§©4 2396

Lodos 2 + 200 ppm Cl Sl 150 2379
NO 2414
Lodos 2 + 500 ppm Cl S| . 2361
NO 2379
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MATERIA ORGANICA EN AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES

3. Parte experimental

Ensayo de determinacion de DQO

c. Eliminacion del uso del catalizador Ag ,SO, en la realizacion del ensayo
Se analizan muestras con distinto contenido en soli dos con adicion de Ag ,SO,y

sin adicion de Ag ,SO,.
Lodos:

- CS=10%

- Valor de DQO con adicion de Ag ,SO
- Valor de DQO sin adicion de Ag ,SO,
Lodos 1:

- CS=44%

- Valor de DQO con adicion de Ag
- Valor de DQO sin adicion de Ag
Lodos 2:

- CS=24%

- Valor de DQO con adicion de Ag
- Valor de DQO sin adicion de Ag

© UJI- ITC-AICE, 2017
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Determinacion de sodio en
crudos y derivados del petroleo




SODIO EN HIDROCARBUROS

1. Problema

Reacciéon del Na con
los centros activos

Envenenamiento
del catalizador

Fig 1. Formacion de productos de corrosion

Corrosidn de las en las paredes de las tuberias
unidades

Sodio en el
sistema

Obstruccion de las
tuberias por los
productos de corrosion

Hidrolisis sales

Obstruccion del poro .
del catalizador con Fig 2. Deposicion de productos de
pI’OdUCtOS de corrosion corrosion en el catalizador
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SODIO EN HIDROCARBUROS

2. Objetivo

» Desarrollar un metodo rapido y fiable para la deter  minacion de sodio en crudos y

derivados intermedios de la destilacion del petrole 0.

e Llegar a un limite de cuantificacion inferioralm  g-kgt

e Parametros estudiados:

* Preparacion de la muestra

e Tecnica espectroscopica

© UJI- ITC-AICE, 2017



SODIO EN HIDROCARBUROS

3. Parte experimental

Ensayos realizados

L T o A

© UJI- ITC-AICE, 2017

Dilucion directa de la muestra

Combustion + calcinacion

Digestion acida con calor

Digestion acida asistida por microondas

Calcinacion con el nuevo dispositivo disefiado por ITC

Medida por espectrometria de emision de plasma ac  oplado inductivamente

(ICP-OES)



SODIO EN HIDROCARBUROS

3. Parte experimental

Disefio del equipo calcinacion

<> 1 m
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3. Parte experimental

Estudio de las variables

Variables estudiadas

SODIO EN HIDROCARBUROS

Condiciones oOptimas

Masa de la muestra 2 gramos
Tiempo de calcinacion 45 minutos
Digestion de las cenizas 5 ml HCI (1:1)

Disolvente

Agua pura (Na <0,01 ppm)

Material del crisol

Platino

Material de plastico

Aforados de PP, botes de HDPE, digestion en
vaso de teflon

© UJI- ITC-AICE, 2017



Estudio de composites
destinados a la fabricacion
aditiva.




STUDY OF COMPOSITES FOR ADITIVE MANUFACTURING

OBJECTIVE

« Obtaining a characterization method to efficiently control and manage the use of

composites in 3D printing.

w
Epoxy resins

r
Polyurethane resins

Polyester resins

| Photocurable
polymer resins

Photocurable glass
ceramic resins
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© UJI- ITC-AICE, 2017

STUDY OF COMPOSITES FOR ADDITIVE MANUFACTURING
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IR spectroscopy

| Elemental Analysis

(C,H,N,S)

| DsC (Differental

Scanning Calorimetry)

TGA (Thermogavimetri
Analysis)




STUDY OF COMPOSITES FOR ADITIVE MANUFACTURING

EXPERIMENTAL
,._-L_ S m—

£ n» FEROCAST  pERGCAST [:-F:'P

; pRrmsTIEED | RESSFARTES T. s el

Fléiélite Vltrohte FERSast - FEROCAST ::_ ~ [ —‘“ ! == .

Selection of "-’—_m H— ==~ (Wt T s (8

composites ‘ - P el | oz
:_" by |
Characterization of _
composites * IR spectroscopy, Elemental Analysis, DSC, TGA

-Study of the behavior of
composites during the curing

process in function of time and
temperature

Study of composites

curing process
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STUDY OF COMPOSITES FOR ADITIVE MANUFACTURING

RESULTS: CHARACTERIZATION OF AN EPOXY RESIN
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Temperature (°C)

TGA == |[nformation about the
compositional analysis of the

material and its stability.
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DSC == Information about
“Glass Transition” (Tg) and the
curing process.



STUDY OF COMPOSITES FOR ADITIVE MANUFACTURING

RESULTS: CHARACTERIZATION OF AN EPOXY RESIN

09 EPOFEREX 402 (PARTE A)
Rezine Epoxi FEROCA
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IR = Quantitative and qualitative information about

composition of the material = Epichlorohydrin + Bisphenol A
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STUDY OF COMPOSITES FOR ADITIVE MANUFACTURING

CONCLUSIONS

1. TGA analysis provide information about compositional an alysis and thermal and

oxidative stabilities of studied materials.

2. DSC provides information about “Glass Transition” (TQ), onset and completion of

cure, maximum rate of cure and percent of cure.

3. IR spectroscopy provides gualitative and quantitative | nformation about the
composition of the materials and allows the monitoring of cu ring reaction.
4. All of these characterization techniques will allow us to optimize the composites

curing process, and, in turn, manage them in a more efficient way.
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Estudio para la cuantificacion
de estructuras cristalinas
complejas en materiales

geoldgicos




STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFECTS

OBJECTIVE

« Study of the kinetics of oxidation and decomposition of sulphides in raw materials

for the improvement of production processes associated to ceramic defects

(Evolved Gas Analysis Technique ).

TE
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STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFEC TS

RESULTS: 1 MONTH
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STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFEC TS

SO, Emission

RESULTS: 1 MONTH
CHALCOPYRITE
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SO, Emission

STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFEC TS

RESULTS: 1 MONTH
ALABANDITE
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STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFEC TS

RESULTS: 1 MONTH
ALABANDITE
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As is corroborated by thermal analysis:
» First reaction in alabandine is explained by the oxidation of MnS partly into MnO and SO,

« Second exothermic reaction represents oxidation of MnO (or partly MnS) into Mn,O4 and partial
formation of MnSQO,.

e Third reaction is caused by the transformation of Mn,O4into Mn;O, and decomposition of
MnSO,.

o
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STUDY OF SULPHUR EMISSIONS TO RESOLVE CERAMIC DEFECTS

CONCLUSIONS

1. Significant differences have been observed in the decomp osition of sulphides
stored in humid environments for a month, causing changes in the emission of

SO2. This fact is not observed in dry environment.

2. The EGA technique is suitable for the study of impurities o f sulphurous nature. It
allows study of decompositions and oxidations with tempera ture with a very low

detection limit.

3. In this work, the technigue makes it possible to distingui sh sulphurous impurities

presents in a raw material: pyrite, chalcopyrite and alaban dite.
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