CATALIZADORES BASADOS EN HIERRO PARA LA PRODUCCION DE CARBONO NANOESTRUCTURADO MEDIANTE DCM

Anexo I: Resultados de caracterizacion

En este Anexo se incluyen los resultados de caracterizacion relativos al total de catalizadores
sintetizados y CNs producidos para la realizaciéon del Trabajo Fin de Master. Dentro de esta

caracterizacion, en las Tablas 10 y 6 (expuesta en el Apdo. 4.4), se muestran los analisis realizados a

catalizadores y CNs, respectivamente.

Tabla 10. Analisis de caracterizacién realizados a los catalizadores frescos.

Catalizador: XRD n° Reg TPR n° Reg
Fe,03/Al,O3 (50:50) X 1006138 X 1006138
Fez()3/Alzo3 + 2,50/0(:0304 X 1006213 X 1006213
Fe;O3/ AL O3 + 5%Co0304 X 1006214 X 1006214
Fe, O3/ ALO; + 7,5%Co0304 X 1006215 X 1006215
Fe, 03/ AL O3 + 10%Co304 X 1006258 X 1006258
Fe, O3/ ALOs + 2,5%CuO X 1007066 X 1007066
Fe, 03/ AL, O3 + 5%CuO X 1007067 X 1007067
FeyO3/AlLOs + 7,5%CuO X 1007068 X 1007068
FeyO3/ AL O35 + 10%CuO X 1104027 X 1104027
FeyO3/ AL O35 + 2,5%MoO; X 1103250 X 1103250
Fe;O3/ AL O3 + 5%MoO; X 1103251 X 1103251
Fe, O3/ ALO; + 7,5%MoO; X 1103252 X 1103252
Fe,O3/ALO;3; + 10%MoOs X 1103253 X 1103253
Fe,03/MgO (50:50) X 1006256 X 1006256
Fe;03/MgO + 2,5%MoO; X 1103156 X 1103156
Fez()3/MgO + 5%MoO3 X 1103157 X 1103157
Fez()3/MgO + 7,5%Mo0Os3 X 1103158 X 1103158
Fe;O3/MgO + 10%MoO; X 1103159 X 1103159

Al. XRD - Difractogramas de los catalizadores frescos
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CATALIZADORES BASADOS EN HIERRO PARA LA PRODUCCION DE CARBONO NANOESTRUCTURADO MEDIANTE DCM

Fe203 AlI203 2 5 %Co (1006213)
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Capitulo: Anexo I: Resultados de caracterizacidn

Ul
o
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Fe203_Al203_5 MoO3 (1103251)
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Fe203 Al203 10 MoO3 (1103253)
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Capitulo: Anexo I: Resultados de caracterizacion
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[Flgs-2510 (€} - Hematite - Fe203 - WL 1.540€ - Hexagonal {Rh) - 2 5.04000 - b £.04000 - ¢ 13.75000 - alpha 30,000 - bets 90.000 - gamma 120,000 - Primitive - R-3c {167)
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Fe203_MgO_50_50 _7_5 MoO3 (1103158)
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A2. TPR — Petfiles de reducibilidad de los catalizadores frescos
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A3. XRD - Difractogramas de los carbonos nanoestructurados producidos

CNs producidos en RT modo isotermo: 750 y 800 °C:
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FeAlCo 75_800 (1206253)

|7UE
160
150 | Grafito
10 26 = 26.404°
130 FWHM= 0.899 °
120 d=3.37279
10
ol
a3
s» 7
70
60
0
40
3
2
10 7]
1] \\\lu||u|\\\|\‘|\|\|H\||\|\|\ll\|t|\||\\\l\|||H|\|\|‘\|H\|\\||H|\U|H|
80
2-Theta - Scale
mmscwsmu uzosm] Flie: FEAICD 75_500 (1206253)raw - Type: 2TI/TT 10cked - Start: 3.000 * - End: 80.000 * - S18[: 0.0SD * - Step tme: 3. § - Tmp.: 25 °C (Room) - Time Startsd: 1
Ersl:pme—elTHRG C - Hexagonal - Primitve
e s
FeAlMo 75_750 (1206250)
80
Grafito
™ 9 20=26.353
& o FWHM=1.552"
d=3.37296
50
z
Q40
=
pe |
30
20
10 I‘|
S IS ———- | 110 | W S
3 10 20 30 40 50 60 70 B0
2-Theta - Scale
Wm?sﬁu(lm} Flie: FeAMO 75_750 (1206250)raw - Type: ZTVTN locked - Start 3.000 * - End: 80.000 * - Step: 0,050 * - Step time: 3. & - Temp.: 25 “C (Room) - Time Started: 134/
Operations: Import
] Crapie 2 1T %G - C - Hexaganai - Primitve
e s e
B o ey oo - Cxeancancs - s
o o - - g e
FeAlMo 75_800 (1206251)
gGrafno
50 —:
1 20=26.251
“ 1 FWHM= 1547
1 d=3.39217
EBD _f
o ]
c s |
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. (3 | ”-]I'fr x I il
Frrerer e e peeee e e e L e e e
3 10 20 30 40 50 60 70 80

2-Theta - Scale
EllFeAMo 75 800 (1206251) - Fle: FeAlMa 75 500 (1206251)raw - Type: ZT/Th locked - Start 3,000 * - End: 80,000 * - Step: 0.050 *- Step fime: 3 5 Temp.- 25 °C (Room) - Time Stariet 1341

Iran- e - Cubie-
[BConeni, syn - FeaC - Orharhambio - Primitve
[Eluayoaerum Carioe - Moz - Hexagona - Pimie
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CATALIZADORES BASADOS EN HIERRO PARA LA PRODUCCION DE CARBONO NANOESTRUCTURADO MEDIANTE DCM

Fe_Mg_750 (1207312)

60
Cry sizeMgO=14nm Fe=82nm Fe3C=42nm
50 C: 26=26.492", d=3.36178, FWHM=0.723"
40
8
=30
£
p
20
10
r
LI e e L AR
3 10 20 30 40 50 60 70 80
2-Theta - Scale
lre g 7 Pl Fe_Mg Type: Start: 3,000 - End: 50.000 * - Sep: 0.050 - Sep te- 3. - Temp.-25 °C (Room)- Time Started: 1343364445 5- 2
operations: Import
[craphite-2 ITH RG - G- WL 1.5406 - Hexagonal - Primilive - PEImme (154) - a 2.67040 - b 2.47040 - ¢ 5.72440 - aipha 50.000 - beta 30,000 - gamma 120,000 - e POF 7.8 - 5 12.1 %
Pericace. oyn - MgO - WL 15406 - Cublo - Faoe-gertred - Fm-3m (225)- 3 4 21120 - b 4.21 1200 421120 - apha 50.000 - beta 50,000 - gamma 50,000 - e POF 1.- 50 46.3 %
ran - Fe - WL 1.5406 - Cubic- Bocy-cen¥ed - in-3m (225) 3 2 85071 - b 2 85070 - -2 56070 - aphe 50.000 - beta 50,000 - Gamma 50,000 - e User 10.8- S0 6.6 %
[conente, syn - FeaC - WL 1.54D5 - ORTOMOMBIC - PAMAE - PONM (52) - 3 4.51800 - 0 5.06900 - C6.73600 - PNa 90,000 - DEt3 20000 - G3MMa 20,000 - I1C POF 2.- 2 350 %
Fe Mg 800 (1207313)
50 Cry sizeMg0=22 5nm Fe=93nm Fe3C=42.3nm
C: 26=26.453", d=3.36672, FWHM=0.777"
40
& 30
23
S
-
20
10
2 H allegd glgl
LI e o R e e e e R
3 10 20 30 40 50 60 70 80
2-Theta - Scale
Elre_wg_800 (1207313) - Fie: Fe_Mg_80D (120731 3).raw - Type: 2T locked - Start 3.000 * - ENdt 90.000 * - Step: 0.050 * - Step ime: 3. & - Temp. 25 °C (Room) - Time: Started: 1343630080 5 - 2
Gperaiions: Import
[craphit=2 ITH RG - G - WL 1.5406 - Hexagonal - Primifive - PSJMmE (194) - a 247040 - b 2.47040 - ¢ 5.72440 - aipha 50,000 - beta 90,000 - gamma 120,000 - i PDF 7.8 - 50 10.3 %
Pericace, oyn - MgO - WL 154065 - Cublo - Faoe-gertred - Fm-3m (225)- 3 4 21120 -b 4 21 1200 421120 - apha 50.000 - beta 50,000 - gamma 50.000 - e POF 1.- 50 515 %
ran- Fé - WL 1.5406 - Cutic: - BOCY-Canted - -2 (225) - 3 2.86071 - b 2.860710 - 256070 - 3pha 50.000 - beta 50,000 - Gmma 50,000 - e User 108~ 5-04.3%
cohentte, sym - Fe3c - WL 1.54D5 - Orthorhomalc - Primitve - Ponm (62) - 3 4.51800 - b 5.05200 - ¢6.73600 - aipha 30,000 - beta 30,000 - gamma 20,000 - ¢ POF 2.- S0 338 %
FeMgMo 75 750 (1206248)
o Grafito
26 =26.395°
60 .
FWHM=1.398
50 d= 3.37400
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©
[} 2-Theta - Scale
e FeNighio 75,750 (1206245) - Fle: Febighlo 75,750 (1206248) raw - Type: ZThTh ooked - Start: 3000 * - End: 30,000 ° - Siepr 0,050 - Step time: 3. 5~ Temp.- 25 °C {Room) - Tine Startedt 12
= Operat
@ [crapate=z M RG -
O et - Cusc - Face-cantea
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o [Blcahent, syn - Fe3C - Orharhoms - Primitive
.. (Zhaoyocerum Caroe - Mo2C - Hexagona - Pimne
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CATALIZADORES BASADOS EN HIERRO PARA LA PRODUCCION DE CARBONO NANOESTRUCTURADO MEDIANTE DCM D. Torres

FeMgMo 75_800 (1206249)

Grafito

26 = 26.500°
e FWHM= 1.177
= - d=3.36081

70

3 10 20 30 40 50 60 70 80
2-Theta - Scale
EliFemgio 75_500 (1206245)- Fie: Febga 75_800 (1206249).raw - Type: ZTIVTN locked - Start: 3.000 *- End: 80,000 - Siap: 0.050 * - Step time: 3. & - Temp. 25 *C (Room) - Time Startedt 13
peraions: import
[Elcraphite-2 1TH RG - C - Hexagonai - Prmitive.
Pesiciase, syn - MgO - Culble - Face cented

iron - Fe - Cudic -
[Blconente, syn - Feac - Orthamambic - Prmitve
[Elmonaenum carice - Moz - Hexagon - Pamie

CNs producidos en RLR: 750 °C
CN-Fe,0,/ALO; (1208063)

90
80 Cry size:
Fe=62nm
70 Fe3C=21nm
C=26:26.392°
60
FWHM: 0.910°
& s d:3.37429
12
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(I e o o e L B e L B L B e
3 10 20 30 40 50 60 70 80
2-Theta - Scale
BHROT_25 (1208063 - Fle: ROT_25 (1208063) 2 - Type: ZThTh iocked - SEA: 3,000 °- ENct 20,000 * - Step: 0050 * - 29 Bme: 3. - Temp. 25 °C (Room) - Thme Stated: 1345096752 5 - 2Thet
Import
Bk T 6 - L5405 - HEXagonal- P - PGV 154) 3 247040 -b.27HQ 672440~ 3 50000 - e .00 - i 12000 -V POF 7. S0 319
o P - WL 1.5405 - CUbc - Boay-Can¥ad - F-am (229) - 2 860710 - .2 " i User 105- S0 13.5%
(Caneni, syn - Fe3C - WL: 1.5405 - Crnorhameic - PAMAVE - Ponm (£2) - 2 451800 - b 5.06500 - 673600 - 3pha 90,000 - et 90,000 - Gamma 50.000 - 1AC PDF 2.- S 44.5%
CN-Fe,0,-MoO,/ALO, (1208077)
50 Cry size=
Fe3C: 28.4nm
- C=26: 26239 -
FWHM: 0.953" 0
Q
d: 3.39365 ©
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w0
2-Theta - Scale Q
HRIROT_26 (1208077)- Flle: ROT_26 (1203077) ra - Typer 27h/Th ocked - Strt: 3.000 - Enc: 80,000 * - Step: 0.050 * - Step time: 3. - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 1345103488 5 2-Thet o
[
I Caghle T RS -G - WL 1.5408 - Hexagona - 2470400 2.7 apra s 120.000- 100 POF 7850 440 % .-
|Cohentie, syn - Fe3c - WL: 1 T ipha 90. ~WiPOF 2.-5Q550% -_—
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CATALIZADORES BASADOS EN HIERRO PARA LA PRODUCCION DE CARBONO NANOESTRUCTURADO MEDIANTE DCM

CN-Fe,0,/MgO; (1208094)

120 E

1 Grafito Cry size

™3 29=26471° MgO= 41.7nm

« d=3.36440 Fe= 89.4nm

® =
FWHM= 0.665" Fe3C=62.9nm

70

Lin (Cps)

= 10 20 30 40 50 &0 70

2-Thela - Scale
BROT 27 (1208004)-Fll: ROT 27 (120804) raw - Type 2TI/Th looked - Start 2543 - End: 78,856 - Slep 0080 * - Sep tme: 3. - Temp: 25 °C (Room) - T Statedt: 1345520855 5 - 2Th

[Ehran - Fe - WL 1.5406 - Cublc - Body-cenred - Im-3m (223) - W User 10.8- 5- 102 %
raphite-2 [TH RG - C - WL 1.5405 - Hexagonal - Primiive - PE3mmc (184) - Ul PDF 78-5-00.5%
henite, syn - Fe3C - WL 1.5405 - Orihorhombie - Primifive - Pbam (62) - 1Ac PDF 2. -5-G:27.3%

I;ericiase, 5yn - MO - WL 1.54D6 - Guble - Face-gentred - Fm-3m (225) - e PDF 1.- SQ52.8%

CN-Fe,0,-MoO;/MgO (1207330)

Cry size MgO=36nm Fe=118nm Fe3C=77nm

C: 26=26.473", d=3.36418, FWHM=0.700"

. 10 20 30 40 50 &0 7o 80

2-Theta - Scale
ElROT_22 (1207330) - Fle: ROT_22 (1207330} raw - Type: ZTITh locked - Start: 3,000 * - ENGt 60,000 * - Step: 0,050 * - Step tmes 3. 5 - Temp: 25 °C (Room) - Time Staed: 1343379455 & - 2-Theta
Operations: imgort

[Eraphite-2 ITH RG - C - WL 1.5406 - Hexagonal - Primive - PE3/mmMG (134) - 2 2.47040 - b 2 47040 - ¢ 6.72440 - apha 50,000 - beta 0,000 - gamma 1201000 - s POF 7.8- 50 10.4 %
IPesiciase, 5yn - MgD - WL 15406 - Cublc - Face-centred - Fm-3m (225) - 3 4.21120 -b.4.21120- ¢ 421120 - alpha 30.000 - beta 50,000 - gamena 30,000 - llc PDF 1.-S-QS50%
ron - Fe - WL 1 a286070-02 56070 - A3 90,000 - DEL3 90,000 - GM 90,000 -UIC USer 10.8- 50 10.6 %
conente, syn - Fe3C - WL 1.5405 - Orthorhamisk - Prmive - P (62) - 2 4.51600 - b 506800 - ¢ 6.73600 - akpha 30,000 - beta 30,000 - gamima 30,00 - ic PDF 2. - S0 240 %

Capitulo: Anexo I: Resultados de caracterizacidn
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