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Nota:

En el momento de registrar la tesis se omitié un prefijo en el titulo
“Evaluacion de una planta piloto para medir el comportamiento de

sdlidos caraliticos™, en el cual debié decir “Evaluacidn de una

microplanta __piloto _para _medir el comportamiento _de sdlidos

cataliticos”.
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Capitulo I

Objetivos

Disefiar y montar una microplanta para el estudio de sélidos cataliticos acoplado a un
cromatégrafo de gases, empleando un reactivo en fase gaseosa, que serviri como

precursora para la industria.

Resumen

El desarrollo de equipos para la evaluacién catalitica de sélidos porosos y no porosos ha
sido una herramienta muy (til para el conocimiento a fondo de esos materiales, sin
embargo desde sus primeros intentos en México a mediados de los afios setentas, muchas
han sido las transformaciones que sobre ellas se ha logrando. En el presente trabajo se
descnbe la construccién e instalacién de una microplanta de metal-vidrio que opera a flujo
continuo y presion atmosférica asf como su evaluacidn con un sélido poroso (un catatizador
dcido CF3SO;H) y Isopropanol para dar lugar al propeno. Se presenta un el estudio

detallado del costo actual para el desarrollo de este tipo de equipos



Introduccién

Las primeras microplantas cataliticas para medir actividad de sélidos porosos se instalaron
en Francia y Espafia a finales de los afios 50 y principios de los afos 60, pero fue en Francia
donde se dedicaron principalmente a la catdlisis,

En México se instalaron a mediados de los afios 70, en €l Instituto Mexicano del Petréleo,

entidad que se dedica a la investigacién y desarrolio de catalizadores para utilizarlos en la

industria petrolera.

Actualmente existen este tipo de plantas en la Universidad Auténoma Metropolitana, la
Universidad Nacional Auténoma de México, en la Universidad de Puebla y en el

Tecnoldgico de la ciudad Madero, Tamaulipas.

En un principio estas plantas eran fabricadas en vidrio, razén por la cual existian numerosas
limitantes, solamente se podfan operar a presién atmosférica y con condiciones muy suaves,
la tensién que sufrian al estar unidas a un rack metdlico, ocasionaba que frecuentemente se
fracturaran,

El reactor generalmente era de cuarzo, pudiéndose lograr reacciones a temperaturas
cercanas a 500 °C, mientras: que en las de vidrio no podian soportar temperaturas tan
extremas debido a que éste se reblandecia

La aparicién de nuevas tuberias, vdlvulas, medidores de flujo, medidores de presién y
nuevas versiones de vdlvulas para el control de flujos finos {valvula de aguja), originaron
una nueva generacion de plantas que fueron mejorando los resuliados de las mismas. Hoy

podemos obtener mayor informacién con menor margen de riesgo y error.



La importancia de estas plantas es que se puede trabajar con s6lidos porosos y no porosos,
en lecho fijo, pero lo més significativo es que pueden operar en flujo continuo.

Actualmente se puede trabajar desde temperatura ambiente hasta 630 °C, los flujos pueden
ser variables, introducirse mezclas de reactivos, mezclas de gases y las presiones de
operacién pueden llegar hasta de 25 Kg / cm?

En esta planta se labora en intervalos de mililitros y gramos de catalizador, mientras que en
las plantas piloto, s6lo en orden de litros y kilogramos.

Para un adecuado escalamiento en la implementacién:
Microplanta — Planta pilote — Semindustrial —3 Industrial

Los reactores pueden ser tubulares en acero inoxidable 316 o 304, de pared gruesa si se
trabaja a presiones elevadas, los didmetros son variables y adaptables a las condiciones
requeridas.

El didmetro de la tuberia también es variable, se sujeta a las necesidades que se requieran,
asf como al tipo de cuerda o sello que se utiliza entre éstas.

Podemos obtener datos cinéticos, tiempos de contacto, tiempos de reaccidn, espacio
velocidad (en voldmen y en peso), relaciones de gases, flujos de compuestos organicos,
efecto acelerado de envcjecir-nicnto. envenenamiento del catalizador, p-rucbas de actividad
catalitica y pruebas de evaluacién acelerada.

Por medio de la experimentacién podemos conocer la actividad de un catalizador, su vida
media, el comporiamiento a diferentes temperaturas, podemos modificar las cantidades de
catalizador en funcidn de los reactivos, la cantidad del catalizador empleado es en pequeiia
cantidad (0.5 g a 5 g), manejar diversas variables sin necesidad de un costo de operacién

elevado.



La planta piloto genera abundante informacién de tipo industrial pero tiene la desventaja de
su elevado costo de inversidn, el tiempo de arranque, asi como sus condiciones, son mas
lentas y consecuentemente menos susceptibles a un cambio rdpido.

Tienen asimismo ia desventaja que su operacidn es mds complicada, y requiere mayor
vollmen, cualquier cambio o medificacién que se pretenda efectuar en la configuracién.

La importancia de las microplantas es su versatilidad. Una sola persona puede trabajar con
varios catalizadores simultineamente y obtener resultados en un solo dia, mientras que en
fa plama piloto esto es imposible. La microplanta no tiene ni requiere controles tan
precisos, pero proporciona abundante informacién.

La limitante de las microplantas son fundamentalmente las razones fisicas, ya que no se
puede preveer el comportamiento real de un catalizador debide a que la carga de éste
(orden), como cantidad y acomodo son totalmente diferentes. En estos casos no existe
destruccion, compactacién o fatiga por el reducido voldmen o peso, ni canalizaciones.
Pueda opera con tiempos de contactos muy vanables, lo cual esto no se puede lograr en una
planta industrial, ya que la impertancia principal es el volimen de produccidn.

La informacién que propercionan las microplantas es muy rdpida, ya que las prucbas son
obtenidas inmediatamente después del proceso.

El principal parimetro es conocer en forma ripida si la materia en gestidn funciona o no
como catalizador o reactivo, se pueden oblener otros parimetros adicionales, solamente hay
que efectuar variaciones en flujos, temperaturas, composicién de gas, tiempo de contacta,
ctc.

Cominmente se considera que este tipo de plantas requiere una reducida inversién, pero

solamente acontece esto si se compara con el costo de inversidn de una planta piloto.



Este tipo de planta es limitada y puede considerarse que su aplicacién y uso es casi

exclusivamente para investigacion.




Capitulo Il CONCEPTOS TEORICOS

Generalidades de un catalizador!

El término catilisis se utiliza para designar a! conjunto de procedimientos y conocimientos
que posibilitan el incremento notorio de la rapidez con la que transcurre una reaccidn.

La presencia de un catalizador en un sistema de reaccién puede dar lugar a la formacidn de
nuevos productos, mientras que con la ausencia de éste seria dificil o imposible su
aparicién.

Un catalizador” es una entidad que cambia la rapidez de la reaccién quimica, participando
parte intimamente en ella, pero sin llegar a constituir un producto de la misma.

De acuerdo con la teoria del “compuesto intermediario”, puede interpretarse que el
catalizador forma parte de uno de los reactantes, formando un complejo que dismunuye la
energia libre de activacidn, en la transformacion y facilita los caminos de reaccién que en
su ausencia serfan de escasa significacién. La ruptura del complejo debe liberar al
catalizador sin alterarlo para que pueda seguir funcionando, como tal.

En términos de la teorfa de transicidn, la accién principal del catalizador estd en la
disminucion de la barrera de energia potencial que los reactantes deben de alcanzar
posteriormente vencer y formar los productos. En lu prictica industrial, un catalizador se

utiliza para aumentar la rapidez de una reaccion quimica o para modificar la selectividad de

un producto determinado.

' Linarte Ricardo y Jestis Blanco. Carcdlisis Fundamentos y aplicaciones industriales Ed. Trillas. México 1976
2 Maron & Prulton. Fundamentos de Fisicoquimica, ed. Limusa Noriega Editores, México 1996, 813-844
pags
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Catdlisis y termodindmica’

El estudio termodindmico de una reaccién quimica, no solamente suministra informacién
sobre la viabilidad de la misma, sino que aporta datos de gran interés para el conocimiento
general del sistema. La determinacién del calor de reaccién y de la conversién de
equilibrio, son etapas fundamentales en cualquier estudio de una reaccién quimnica.

El catalizador en un medio de reacci6n, se limita a aumentar la rapidez de transformacién,
pero no modifica tas variables termodinimicas.

Un catalizador no puede Hevar a cabo reacciones termodindmicamente imposibles.

El valor de Ia constante de equilibrio de una reaccidn quimica es independiente de cualquier

fendmeno catalitico. Considerando el sistema reversible elemental:

A+B-.———"‘-—1-—C+D

2

En el equilibrio se tendré:

<k _[cID]
k, [a]B]
Dado que la constante K no se altera por la presencia de un catalizador, éste debe aumentar
la constante de rapidez K, y de forma proporcional la correspondiente a la reaccidn inversa
en K,.

Cuando la velocidad neta del sistema es nula, se alcanza la conversién de equilibrio.

3 Linarte Ricardo. Tesis doctoral, Lyén Francia (1971)



Esta conversién, que determina la extensién de la reaccidn, se calcula a partir de la
constante de equilibrio y por tanto, su valor tampoco es afectado por la presencia de un
catalizador. En la (Figura 1 y 2) podemos observar como se incrementa la conversién a rafz

de la temperatura y catalizador.

Conversién
de equilibrio

T Con Catalizador

, Sin Catalizador

Conversién
-

Tiempo —»

Variacidn de la conversidn con el tiempo de reaccién en
un sistema con y sin catalizador.

Figura 1
Conversién de equilibrio
T Conversién mixima con
Catalizador
o - -
8 ’
2 7 Conversién mdxima sin
z ’ Catalizador
G ’
U ’
’
7
’
/
Temperatura  ——P
Aumento de Ia conversion en ciertas reacciones al utilizar un
cazalizador avmentando la temperatura
Figura 2
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La reacci6n catalizada presentard evidentemente, mayores valores de conversién respecto al
sistema no catalizado para tiempos inferiores al necesario, con ¢l objeto de alcanzar el
equilibrio termodindmico.

El incremento de la rapidez de un proceso quimice mediante el aumento de la temperatura
de operacién, puede dar lugar a descomposiciones parciales de los productos yfo
disminucién de la conversién real de equilibrio.

El calor de reacci6n en un sistema cartalitico es el mismo que correspende a la reaccion no
catalizada. Es decir, la cantidad de energfa que desprende o absorbe una reaccién quimica,
depende exclusivamente de la naturaleza de los reactantes, productos y de la temperatura,
ademis de la presidn en que se encuentre el sistema. Cuando el proceso se lleva a cabo a

presién constante, el calor de reaccién es igual al cambio de entalpfa del sistema A Hg

ot d
Conceptos de catalisis
Catdlisis homogénea

Los reactivos y el catalizador constituyen una misma fase, La velocidad es generalmente

elevada.

Catdlisis heterogénea
El catalizador es insoluble en los sistemas quimicos reaccionantes. Existen dos fases y una

superficie de contacto. La reaccidn se lleva a cabo en la superficie de contacto.

4 Bowser, James R.Inorganic Chemistry,Brooks. Cole publishing Company United States 1993



Generalidades de plantas piloto

Concepto

Una planta piloto se considera una unidad de proceso relativamente pequefia que contiene
todas las etapas principales de un proceso en la cual se realizard una investigacién
“experimental.”

Los experimentos en plantas piloto, son adn probablemente conducidos en base a los
principios de prueba y error, ya que en éstos se ve si el proceso podril escalarse a nivel
industrial y si resultard o no rentable, aunque con cierto margen de error.

Se ha escrito bastante acerca de disefio, operacién y desarrollo del proceso de plantas
piloto, pero el tratamiento ha sido descriptive mds que cuantitalivo, ya que generalmente se
describe ¢c6mo se puso en operacién una planta, pero no describe las plantas que no han
funcionado.

Los experimentos en plantas piloto son panicularmente costosos y consumen mucho
tiempo. Ei objetive de una plania piloto es levar a cabo todas las pruebas posibles haciendo
las modificaciones al proceso, para que éste resulte lo mas eficiente posible, menos
compleja su operacién y maximizar las posibles ganancias, obteniendo toda la informacién
necesaria de un proceso dado en distintas condiciones, empleando un andlisis estadistico
para apegarse a la reahidad.

Generalmente se desea obtener el diseio de una planta piloto que pueda ser mullifuncional,
y asi realizar muchas pruebas y abaratar el costo de ésta.

La planta piloto se puede considerar como el modelo mas aproximado a la realidad de un

determinado proceso.




Tipos :

Las dimensiones serin lo més pequefias posible (para abaratar costos} pero nos deberdn
proporcionar la informacién necesaria o requerida para un proceso dado, con un grado de
incertidumbre relativamente bajo para poder escalarla a nivel industrial.

Siempre surgen problemas para poder transferir cualquier proceso nuevo, de escala
laboratorio a escala industrial, una planta piloto nos proporcionard informacién necesaria
para determinar si serd viable o no su escalamiento.

Es sumamente importante efectuar pruebas para su escalamiento, y pese a que la planta
piloto proporciona una idea mas real de éste, constituye una inversién mayor pard su
construccién, razdn por la cual se propone una microplanta piloto que es menos costosa que

una planta de mayor tamafio y nos puede proporciona casi los mismos resultados.

Funcién: Plantas piloto y modelos
El comportamiento de los datos obtenidos en una planta de escala pequefia “piloto”,
correctamente disefiada y operada, siempre tendrd mayor exactitud y mayor confiabilidad

que los datos de escalamiento en un banco de laboraterio o derivados por cdlculo de

correlaciones generalizadas.

Una planta piloto se emplea en ingenieria quimica para dos propdsitos principales:
a) Como precursora de la planta de produccién industrial, la cual ain no se ha
construido,
En este caso, el equipo a escala se denomina "PLANTA PILOTQ", y su funcién

principal es suministrar datos de disefio para la planta industrial.
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b) Estudiar el comportamiento de una planta ya existente, en la cual la unidad
pequefia es una reproduccién a escala se denomina “MODELO™.

Su funcién principal es exhibir los efectos del cambio en condiciones de operacién,
en el cual se pueden efectuar mejoras durante el proceso.

Las funciones de “plantas pilotos™, pertenecen principalmente al desarrolle de un
proceso, mientras que las de “modelo” de una planta ya existente, pertenecen al

estudio del propio proceso.

Desarrollo del proceso

Una planta piloto es empleada para recabar informacién que no puede obtenerse por algin
método mis econdmico y/o mis ripido.

Cuando se desarrolla un nuevo proceso quimico, es necesario reproducir el proceso
completo a escala de planta piloto con el fin de obtener datos de disefio.

Los puntos de la planta que no puedan ser disefiados suficientemente cerca de experiencias
pasadas, principios conocidos y/o sobre las bases de los datos obtenides en el laboratorio
necesitan invariablemente llevarse a escala piloto.

Los diagramas de flujo se utilizan para presentar tos balances de materiales y energéticos.

El proceso es desglosado en una serie de operaciones o procesos unitarios scleccionando un
lipo de equipo especifico para cada etapa. Después de escogido el equipo que se utilizard es
necesario obtener todos los datos posibles para disefiar cada componente, los cuales
incluirdn balances de materia y energfa, propiedades quimicas, fisicas y termodindrnicas,
malerias primas, compuestos intermedios y productos finales, velocidad de la reaccidn,
coeficientes de transferencia de masa y calor, requerimientos de potencia, velocidad de

corrosién, cic.



Los datos requeridos para la seleccién de cada parte del equipo pueden clasificarse en seis
grupos:

a) Datos de experiencias pasadas.

b) Datos obtenidos en reportes de laboratorio o que pueden derivarse de ellos.

¢) Datos de la literatura.

d) Datos que pueden aproximarse para propGsitos de disefio por medio de relaciones

termodindmicas.

e) Datos obtenidos mediante investigacion posterior en el laboraterio.

f) Datos pricticos que se consideraran necesarios para propdsitos de disefio.

La informacidn sobre este tliimo solo puede determinarse en una planta piloto,

El estudio preliminar de la ingenieria, ocasionalmente puede sugerir que no todos los
experimentos son necesarios estudiarlos en planta piloto.

En los procesos nuevos, pueden realizarse operaciones unitarias estindar en su totalidad, las
cuales son bien conocidas y las plantas pueden ser confiablemente disefiadas sélo con los
datos de laboratorio, como regla, una o dos operaciones criticas de los procesos nuevos, son
seleccionadas para un estudio en escala de planta piloto, si es necesario, se desarrollan otras
etapas del proceso con el fin de suministrar material para las operaciones criticas o tratar
con los productos.

La planta para tales operaciones como las auxiliares no siempre necesitan ser disefiadas

especialmente con este propdsito, pero debe radicar cualquier utilidad general o equipo

improvisado de t1amafio que le ayude a ser dtil.



Este equipo no nos proporcionard todos los datos, en cambio las plantas piloto deberan
proporcionarlos.

En pruebas de proceso continuo en escala piloto algunas veces es bueno ejecutar las etapas
prefiminares en un sistema BATCH, acumular bastante producto intermedio para poder
llevar a cabo una operacién continua sobre aquella etapa del proceso, en la cual las
operaciones son criticas y después someter el efluente, a un posterior tratamiento mediante
procesos BATCH, con el fin de obtener el producto final.

No siempre es necesario una reproduccién completa en miniatura de la planta que va a ser
estudiada, pero mientras se pueda disponer de mayores partes de la planta en estudio, més
se acercard la informacidn a la realidad.

Una planta pifoto, es probable que brinde la cantidad méxima de informacién, si los
componentes criticos se disefian y operan de acuerdo a la teoria del medelo.

La primera etapa es derivar los criterios de similaridad, las cuales gobiernan las operaciones
0 procesos que van a ser estudiados a pequefia escala, estos pueden obtenerse del analisis
dimensional o de las ecuaciones diferenciales fundamentales del proceso.

Un estudio de los criterios de similaridad, revelard las condiciones bajo las cuales el
modelo deberia probarse para que los resultados puedan simular aquellos que se obtuvieron
bajo condicienes dadas en la escala industrial,

Ademds, mostrard si hay probabilidad de (ser efectos) escalar, en este caso serd necesario
aplicar correcciones a los resultados de planta piloto, antes que se emplee para el disefio de
escala total.

Finalmente, un estudio como tal revelard aquellos casos burdos, en los cuales dos o més
criterios de similaridad son incompatibles y donde consecuentemente no es posible

transponer los resultados obtenidos con los que se oblendrian en una escala mayor.



En estos casos los experimentos con una unidad a escala, sobre un intervalo de condiciones
suficientemente amplios, pueden proporcionamos ampliamente informacién para el disefio
de la planta.

El método mdis seguro de evaluacién de los efeclos de escala que permitan por
incompatibilidad de criterios de similaridad, es “escalar” un proceso por etapas a través de
dos o tres plantas piloto que aumenten de tamafio, esto obviamente encarece la

investigacidn.

Estudio del proceso

Por estudio de proceso se entiende el exdmen y mejoramiento del proceso existente o el de
la planta.

El objetivo principal de utilizar el modelo, es determinar el efecto de las modificaciones de
diseio, efectuar cambios en condiciones de operacién sin incurrir en la dependencia o para
evitar el riesgo de tener que efectuar los cambios ceando la planta ya este construida.

Los cambios en las condiciones de operacién de una planta pueden dafiar la capacidad de
produccién para lo cual fue disefiada, la teoria del modele indica las condiciones necesarias
para esta reproducibilidad.

Un modelo de ura planta de produccién, puede proporcionar datos valiosos de avance sobre
el efecto de los cambios propuestos en la operacidn.

La planta piloto es sumamente {til para resolver problemas que se presentan y presentardn
en condiciones de operacién, al ser muy versdtil y poderse modificar las condiciones de
operacién con facilidad, permiten corregir parimetros que a escala mayor la operacién

prucba-error serian muy costosas, peligrosas y complicadas.
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Aparte de las variables econdmicas que nos proporciona este tipo de plantas acerca de un
proceso, nos sugiere las posibles zonas de riesgo y los puntos criticos, los cuales habra que
reforzar para que no ocurra ningdn accidente de consideracién, proporciona un
entrenamiento basico para la produccién, finalmente cuando la planta en escala industrial se
construye y se pone en operacién, la planta piloto lega a ser un modelo de trabajo donde

las caracteristicas del proceso pueden estudiarse y repoducirse posteriormente a un costo

relativamente bajo.

Principios del escalamiento

Escalamiento

Es el traslado a diferentes tamanos de algin equipo de proceso, de acuerdo a las
necesidades de capacidad y cantidad del producio deseado.

Para tal efecto, es necesario considerar que no se trata de multiplicar por medio de un factor
proporcional las variables del equipo para encontrar el tamafio de éste; no es tan sencillo, ya
que no hay una relacién directamente proporcional entre esta variable de disefio, hay que
encontrar una interrelacidn entre todas las variables.

Algunas veces un proceso que es satisfactorio en planta piloto, crea problemas en la escala
mayor y ocasionalmente se presenta lo contrario.

El enfoque de la teoria modelo, es predecir efectos de escala y determinar las condiciones
bajo las cuales el comportamiento de un modelo, proporciona una prediccién confiable del
desempeifio del prototipo.

Los métodos cuantitativos para correlacionar el comportamiento de modelos y sistemas
escala total™ han sido aplicados en otros campos de la ingenieria donde se requiere utilizar

un andlisis matemdtico complejo; aplicado a plantas quimicas, estos méiodos sefialan la

20



posibilidad de factores de mayor escalamiento, plantas piloto més pequedias, més baratas y
resultados méas dependientes.

Un investigador siempre formula sus resultados experimentales en términos de grupos
adimensionales, en ¢l que supone una regla de escalamiento para un sistema particular, con

el que ya se ha experimentado.

Métodos de escalamiento

Geométrico:

Consiste en encontrar una relacién comiin entre todas las dimensiones.

Dindmico:

Establecer una relacién constante de las fuerzas involucradas en el proceso y que estdn
relacionadas con numeros adimensionales.

Cinemdtico:

Una relacién constante de todas las velocidades.

Utilidad del escalamiento

La aplicacidn de la teoria del modelo de escalamiento de plantas quimicas y procesos, estd
atrayendo la atencidn, ya que es bien sabido que los experimentos a escala pequena no ‘son
siempre una guia confiable para los resultados en gran escala.

El escalamiento es de gran importancia en la industria ya que evita el uso de experimentos
generalmente de tipo aleatorio, de las diferentes variables que involucra €l proceso, los

cuales repercuten en demasiado tiempo y costo.



Metodos analiticos

Cromatografia ¢

La cromatografia es una técnica que permite separar e identificar los componentes de una
mezcla de compuestoes quimnicos. La muestra es distribuida entre dos fases, una estacionaria
¥ otra movil, de tal forma que cada uno de los componentes de la mezcla es selectivamente
retenido por la fase estacionaria. La separacidn se lleva a cabo en una columna tubular
rellena de un sélido poroso finamente dividido, el cual puede actuar como fase estacionaria
propiamente dicha o como soporte de una fase estacionaria liquida. También se puede
separar utilizando como fase estacionaria papel filtro o un sélido finamente dividido
colocado en forma de capa fina sobre una placa de vidrio. Estos tres tipos de cromatografia
s¢ basan en los mismos principios fundamentales, vy se conocen respectivamente como
cromatografia en columna, en papel y de capa fina

La fase estacionaria serd la columna con el empaque apropiado, y la fase mévil ser el

eluyente, empujara a la muestra a través de la fase estacionaria.

Cromatografia de gases

Un cromatdgrafo de gases consiste en varios mdédulos bdsicos ensamblados:
1} Tanques: Proporciona un gasto o flujo constante del gas transportador (fase mévil).
2) Inyector: Permite la introduccién de vapores de la muestra en la corriente de gas que

fluye

3 Harlord, Macnari. Cromatografia Liguida de Alta Presidn, Secretaria General de la Organizacién de Estados
Americanos, Estados Unidos, 1980
8 Vogel, Arthur. Textbook of practical of practicel organic chemisery, Ed. Longman Scientific & technical,

London, England 1991
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3} Columna: Contiene la longitud apropiada de fase estacionaria.

4) Horno: Mantiene la columna a la temperatura apropiada (o a Ja secuencia del
programa de temperatura).

5) Detector: Detecta los componentes de la muestra conforme eluyen de la columna

6) Registrador: Provee una sefial Jegible proporcional en magnitud a la cantidad de

cada componente.

Sistema de inyeccién de muestra

La muestra es inyectada con una jeringa a través de un septum de goma autosellante, a un
altmentador de vidrio contenido en un bloque metélico, en cual es vaporizada e introducida
por arrastre de un gas hacia la columna. El blogue se calienta a una temperatura fija, con un
valor suficientemente alto para lograr vaporizar en forma casi instantinea la muestra,

Es necesario la reduccién del volimen cuando se trabaja con columnas capilares, esto se

logra mediante un inyector-divisor, esta técnica impide ia sobrecarga de la columna, y

permite un analisis fino.

Muestreador automatice

Un muestreador automatico reduce 1as inyecciones y medidas manuales.

El muestreador enjuaga [a jeringa con una muestra nueva para lavar las trazas de la muestra
anterior, bombea la muestra nueva para humedecer la jeringa y eliminar por completo
cualquier burbuja, toma una alicuota determinada con precision y la inyecta al
cromatdgrafo de gases. Los muestreadores autométicos tienen reproducibilidad mecinica y

sOn constantemente precisos, pero Costosos.



Columnas empacadas

Las columnas empacadas se construyen con un tubo de acero inoxidable, cobre o vidrio.
Estas columnas se empacan con un soporte inerte, usualmente una tierra diatomacea con
didmetros de los poros que van de 2 um en el material derivado del ladrillo refractario hasta
los 9 pm en los materiales de “ayuda filtros”.

Para algunas aplicaciones en particular, pueden necesitarse materiales de empaque
especiales. Para el andlisis rdpido a temperaturas muy por debajo de los puntos de
ebullicién de los componentes de la muestra, se utilizan esferas de vidrio (dsperas o
texturizadas). Cuando se manejan muesiras corrosivas se ufilizan soportes de teflén
tamizados. En la cromatografia gas sélido el material de empaque es un adsorbente, como

el gel de silice, un soporte con fase enlazada o una malla molecular.

Columnas capilares.’

Estas columnas tienen un didmetro interno de I mm o menor, usualmente se construyen con
silice fundida, que tienen un grado de entrecruzamiento en la matriz de silicén-oxigeno
mayor que el vidrio comdn.

Las columnas se pueden lavar con disolventes puros para eliminar contaminantes,
compuestos no voldtiles y productos de pirolisis.

La mayor ventaja de las columnas capilares de gran longitud, ademds de la separacidn, es el
aumento en la rapidez y exactitud de andlisis.

Las columnas capilares de gran calibre se encuentran disponibles en longitudes de 10 a 30

m.

T Zeeuw, RC.M. De Nijs, Wide-bore PLOT cotumns: Recent developments for the analysis of gases and

velatiles, June, American Laboratory, 1991 pag 44-51
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La aptitud para manipular el espesor de la pelicula en forma reproducible ha conducido a la
preparacién de columnas disefiadas particularmente para cada caso, por ejemplo el andlisis
de mezclas muy volatiles o de muy alto punto de ebullicién. El espesor acosturnbrado para
la pelicula de fase liquida enlazada es de 1- 2 pm, las peliculas mas gruesas (3-5 pum),
permiten el andlisis de materiales volitiles sin la necesidad de recurrir a temperaturas para

la columna por debajo del ambiente.(TA)

Hornos

Las columnas cromatogréficas se enrollan y se sujetan a una canasta que se monta en el
interior de un homo. El homo debe tener la capacidad de ser calentado y enfriado muy
ripidamente. Esto requiere un flujo de aire adecuado y bien disenado.

En la mayoria de los disefios, ¢l flujo de aire pasa a través de las resistencias de
calentamiento, después por medio de deflectores que conforman la parte interior del homo,
pasan por la columna y de vuelta al ventilador para recalentarse y recircular.

Las temperaturas se deben mantener lo mas precisos que se puedan y la fluctuacién podré

ser de +2 °C.

Fases liquidas y seleccion de columna
La funcidn de la fase liquida estacionaria es separar los componentes de 1a muestra en picos
perfectamente definidos. Adicionalmente, la fase debe tener una estabilidad quimica y

térmica razonable.
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Detectores para cromatografia de gases

Un detector, localizado en la salida de la columna de separacién, reacciona ante la
presencia de los componentes individuales conforme abandonan la columna. El volimen
del detector debe ser pequefio para prevenir el remezclado de los componentes separados de
la columna.

La salida eléctrica analégica del detector se amplifica y después se envia directamente a un
registrador de tira continua, o se convierie en una sefial digital y se envia a un sistema de
microcemputadora. Tal que el sistema puede procesar los datos, almacenarlos y presentar el
cromatograma con los resultados en una pantalla de video, o en un registro impreso.

Los detectores méis comtnmente empleados en este tipo de cromatografia son:

Detectores de conductividad térmica.

El detector de conductividad térmica TCD, wiiliza un filamento caliente colocado en el flujo
de gas emergente. La cantidad de calor por conduccién que pierde el filamento hacia las
paredes del detector depende de la conductividad térmica de la fase gaseosa. El filamento
puede ser construido con tungsteno metdlico, una aleacidn de tungsteno-renio, o tungsteno
recubierto con oro; se calienta hasta una temperatura constante, pero menor al rojo opaco,
con una fuente regulada de comriente directa.

La pérdida de calor del filamento hacia el blogue metilico es constante cuando a través del
detector solamente fluye el gas portador, las conductividades térmicas del hidrégeno y helio
son una seis a diez veces mayores que la mayoria de los compuestos orgdnicos. Por lo
tanto, la presencia de cantidades pequefias de materiales orgdnicos, produce la disminucién
relativa de la conductividad térmica del eluyente de la columna. El filamento retiene mas

calor, su temperatura aumenta y su resistencia eléctrica sube y es registrada.
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Detector de ionizacién de flama

El detector de ionizacién de flama (FID), afiade hidrégeno al eluyente de la columna, la
mezcla pasa a través del conducto de un mechero donde se mezcla con aire externo,
posteriormente se quema. Dos placas paralelas se montan arriba de la punta de la ltama,
provista de un electrodo cada una, entre los electrodos se aplica una tensién eléctrica de
unos 400 V, lo que reduce la.rcsislencia entre los electrodos y produce una cormiente de (~
10"% A). Tal corriente proviene de los iones y electrones libres generados en la llama de
hidrégeno — aire.

Cuando entra en la flama material ionizable del eluyente de la columna, se quema y la
cortiente aumenta notablemente, la comente fluye a través de una resistencia externa, se
produce una caida de tensién (voltaje), se amplifica y finalmente se envia a un dispositivo
de salida, un registrador o una microcomputadora. La aplicacién de una tensién igual y
opuesta a la sefial de la Hlama de hidrégeno-aire, cuando sélo pasa gas portador puro que
permite ajustar la linea base.

El FID esta contenido dentro de un ducto, para que las corrientes de aire no lo afecten, se
pueda calentar lo suficiente de esta forma evitar Ia condensacidn de las gotas de agua en el
proceso de combustion. Un serpentin de encendido y un sensor de flama se colocan por
encima del mechero para reencenderlo si se extinguiera la flama.

El FID responde en forma proporcional al niimero de grupos - CH; — que entran a la llama
E! FID tiene la ventaja y desventaja de no detectar algunos compuestos entre los que

destacan €l agua, CO y el CO,, CS;, NH;, N,O, NO, NO;, SiF,, SiCl,.



Detector de emisién termoiénica

El detector de emisién termoidnica (TED), utiliza plasma de hidrégeno pobre en
combustible, una flama de baja temperatura que suprime la respuesta normal de ionizacién
en la misma con compuestos que no contienen hidrégeno o fésforo. Una bola o esfera de
silicato de rubidio no volatil se centra a 1.25 ¢m sobre la llama. En todos los demis
aspectos el arreglo fisico se asemeja al FID.

La esfera se calienta eléctricamente y puede ajustarse entre 600 y 800 °C. Esta opcidn
permiie el ajuste de la temperatura de la esfera en forma independiente de la llama como
fuente de energia térmica.

Con un gasto o flujo de hidrégeno muy pequefio, el detector responde a compuestos con
nitrégeno o fésforo. Al aumentar el tamafio del piasma y cambiar la polaridad entre la punta

del plasma y el electrodo colector provoca que el TED responda solamente a compuestos de

fosforo.



Los alcoholes ®

Los alcoholes son compuestos de formula genera ROH, donde R es cualquier grupo alquilo,
incluso sustituido. El grupo puede ser de cadena abierta o ciclico, puede contener un doble
enlace, un halégeno, un anillo aromatico, o grupos hidroxilo adicionales.

Se clasifican como primarios, secundarios o terciarios, de acuerdo con el tipo de carbono
que tiene unido el grupo —-OH.

Al ser el grupo funcional de los alcoholes, el grupo hidroxilo (-OH) determina las
propiedades caracteristicas de la familia. Las variaciones en la estructura de! grupo R puede

afectar la rapidez de ciertas reacciones de alcohol.

Propiedades fisicas

Las propiedades fisicas de un alcohol se comprenden mejor, si partimos que un alcohol
estructuralmente es derivado de un alcano y del agua. Contiene un grupo lipofilico, del tipo
de un alcano, y un grupo hidroxilo que es hidréfilo, similar al agua. De estas dos partes
estructurales, el grupo —OH da a los alcoholes sus propiedades fisicas caracteristicas, y el

alquilo es el que las modifica, 1o que depende del tamaiio y forma de este.

R-H H-OH R-OH

Alcano Agua Alcohol

El grupo -CH es muy polar y lo importante, es capaz de establecer puentes de hidrégeno,

consigo mismo y similares ,y con moléculas, con otras moléculas neutras y con aniones.

¥ Morrison y Boyd. Quimica orednica Fondo Educativo Interamericano México 1986
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El comportamiento de los alcoholes en cuanto a su solubilidad también refleja la tendencia
a formar puentes de hidrégeno, los alcoholes inferiores son miscibles en agua, debido a que
las moléculas se mantienen unidas por el mismo tipo de fuerzas intermoleculares que las
del agua.
Existen tres caminos principates para obtener alcoholes simples (Figura 3):

a) Hidratacién de alguenos, obtenidos del craking del petréleo

b) Proceso Oxo, de alquenos, monéxido de carbono e hidrégeno.

¢) Fermentacién de carbohidratos, con levaduras.

d) Relacién de grupos

Obtencion de alcoholes

Petrdleo  _Crakna,,  RCH=(H, Midratacién REHCH3
H

oo
(raking Adigién de Marconikov

RCH2CH20H

Y
Polimerizacidn de Reduecidn
CHz=CH - » {H3(CHyCHp)CHp0H -——— (irasas
g=Lne Ziegler-Natta, aire A.'co3 dzeca :):na rzccta
larga de numeracién par
Hidratacicn

Y Melazas «——— (afia de azucar

CH3CHaOH /
Aceite de fusel Fermentacién .
con levaduras Azticares

Alcohol etilico

Mezcla de alcoboles 103 Nmidén -s—-——o Granos

Figura 3
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En los hidrocarburos, los factores que determinan los puntos de ebullicién suelen ser

principalmente el peso molecular y la estructura.

Deshidratacién de alcoholes

La deshidratacién de alcoholes requiere la presencia de un dcido y calor. En general, se
procede por uno de dos métodos:

a) Calentando el alcohol con édcido sulfiarico o fosférico;

b) Haciendo pasar el alcohol en forma de vapor sobre un catalizador, generalmente
aldmina (Al,05), que a temperaturas elevadas, funciona como un 4cido de Lewis o por
medio de grupos — OH en su superficie, como uno de Lowry — Bronsted.

Los diversos tipos de alcoholes difieren ampliamente en su tendencia a deshidratarse

(Figura 4).
El orden de reactividades es:

Facilidad de deshidratacién de alcoholes, 3°>2°> 1°

/\OH M"_.-. CH; =——=CH:

1760 C
Alcohol etilico Etileno
OH 75% H:80
N T e CHscH—CH,
P
Alcohol Propilico ropeno
‘ op20%HS01 H
| 8590 C )>——CH,_
CHy
Alcohol sec-butilico Isobuteno

Figura 4
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Para la deshidratacién de alcoholes secundarios y terciarios, generalmef:tc se acepta el
siguiente mecanismo. El paso (1) es una reaccién dcido-base riipida entre el alcohol y el
catalizador 4cido, que da el alcohol protonado y 1a base conjugada del 4cido. En el paso (2)
el alcohol protonado sufre una heterdlisis para generar el carbocatién y agua. En el paso
(3), el carbocatién pierde un protén hacia la base y da el alqueno.

En los pasos (2) y (3) de este mecanismo reconocemos una especie de eliminacion el
alcoho! protonado come sustrato. El paso (1), sencillamente, ¢s ¢l preludio rdpido y

reversible que produce el verdadero sustrato.

—H\-jH B *—— ——‘-—‘— Paso 1

H OHy

_ Y o

Paso 2

—— / H:B Paso 3
) \

Figura 5

De acuerdo con el mecanismo planteado (Figura 5) se establece que la deshidratacién es
catalizada por 4cidos; es decir, se necesita un dcido para convertir el alcohol en la especie
protonada que puede sufrir la heterdlisis para perder la molécula de agua débilmente bésica.
En ausencia de dcido, la heterdlisis requerirfa la pérdida del ion hidréxido fuertemente
bisico: El dcido transforma el pésimo grupo saliente, ~OH, en un buen grupo saliente: al ser
protonado, originando una especie OH," que al perderse en forma de agua, generando un
ién carbonio que se podria transponer para formar un ion carbonio més estable y producir el

alqueno mis sustituido, segiin regla de Saytzeff, el cual se transforma en un alqueno.



Para los alcoholes mis reactivos s6lo necesita la presencia de 4cidos, aunque sea solamente

€n trazas.
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Las arcillas

Las arcillas en su estado natural, estin compuestas de uno o varios minerales y de otras
impurezas tales como: cuarzo, feldespato, piroxenos, rutilo y materia orgdnica

La naturaleza de la roca y el proceso de alteracién define las caracteristicas de los minerales
formados, su estructura y composicién quimica que suele expresarse en términgos del
contenido de 6xidos bisicos como 5103, Al,0;, FeO, MgO, Ca0, K,0, Na,0, TiOy, Hi0 y

varios cationes

Estructura

El término "arcilla” generalmente se refiere a aluminosilicatos, los cuales poseen particulas
en el rango de micrén donde son capaces también de exhibir intercambio catiénico, entre
las diferentes variedades de arcillas de la familia de los filosilicatos, por via de esta
orientacién estructural puede ser particularmente (til como catalizador y es calificado como
“arcilla mineral”. Asf los bloques de construccidn bisico de mis arcillas minerales esta
constituida por una lamina tetraedral de SiO4 polimerizado y la Jamina octaedral de
alimina. Existen dos arreglos fundamentales en la estructura de los minerales arcillosos con
alto grado de ionizacién de los cationes e hidréxilos. La forma estructural delos silicatos es
el tetraedro (T), cuya composicién general es T 205 formado por un dtomo de silicio

localizado al centro y cuatro dtomos de oxigeno en las vértices y el octaedro de aliimina o

magnesio .

Clasificacién
Existen varios puntos de vista de las arcillas, como industrial, geoldgico, estruciural, etc.

Desde el punto de vista estructural, la relacién entre el nimero de capas tetraédricas y
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octaédricas que constituyen una lamina de arcilla, permite clasificar a los silicatos
laminares como ! : 1 (T. O) 6 2: 1 (T. O. T) presentando ambos una estructura cristalina.
Cuando una capa tetraédrica se coordina con una octaédrica se forman las arcillas tipo 1: 1,
en este sentido 1a capa es octaédrica, se forman los minerales llamados "kaolitas”, entre los
cuales se encuentran la kaolita, nacrita, halloisita, asi como la metahalloisita cuya
composicién es Al;8i;0s(OH), pero, si la capa es dioctaédrica, se forman los asbestos

MgSi,0(0OH),, en donde €l crisotilo y la amosita son ejemplos tipicos.

Por otro lado, los minerales arciltosos del tipo esmectita presenta una hoja compuesta por
dos capas tetraédricas y una octaédrica, constituyendo los silicatos minerales del tipo 2:1
dentro de los diversos tipos de minerales, la esmectita al cual corresponde la
montmoritlonita presenta mayor interés, se representa el grupo de las esmectitas con sus
diferentes subgrupos, todos ellos tipicos de minerales con estructura 2;1; lo anterior se debe
a la estructura que presentan la cual les provee la propiedad de expandirse, ademis de su
gran abundancia en el pais.

El grupo esmectita constituye minerales con ciertas caracteristicas como es el espacio
interfaminar ocupado por cationes como sodio, potasio o calcio y moléculas de agua cuya
dimensién promedio es de 18 Asel tipo de esmectita vara con las condiciones geoldgicas
variando su composicidn quimica.

Clasificacion estructural del grupo esmectita.

La montmorillonita es un filosilicato del tipo esmectita su unidad laminar consta de tres
capas, una octaédrica de hidrargilita-brucita [AI{OH);- Mg(OH),]. incluida entre dos capas

tetraédricas de silicio y oxigeno, tales capas se combinan de tal forma que los extremos de
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" los tetraedros de silicio de fa primera y tercera capa forman parte de las puntas de los
octaedros de la segunda capa, con dtomos de oxigeno en lugar de oxhidrilos.
Bisicamente estos silicatos estdn constituidos por A 1,50,0,(OH) su caracteristica principal
es su alta capacidad de expandirse cuando se suspenden en agua, la sustitucién de cationes
en la estructura de las esmectitas, da lugar a un desequilibrio y las laminas pueden presentar
exceso de cargas negativas por la sustitucién de ciertos atomos como Al** por Mg y de
Si** por A1*?, las cuales se compensan por cationes localizados en la superficie de las hojas
generalmente Na* y/o Ca*?, a los cuales se denomina cationes iniciales, intercambiables o

de compensacidn de carga,

Figura 6

Estructura de una esmectita del tipo montmoritlonita (Figura 6), en los sistemas
dioctaédricos como trioctaédrico la sustitucién catidnica y, consecuentemente, el sitio
donde se encuentra localizada su carga puede ser en la capa octaédrica o bien en la
tetraédrica, en ambos casos, la morfologia del espacio interlaminar, distribucién y ndmero
de sitios andmalos resulta diferente y por ende las propiedades de las arcillas no son
iguales.

La bentonita sédica es usada como aglutinante, desintegrantc en tabletas, para promover la

liberacidn sostenida o la ripida liberacién de drogas.
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La preparacién de arcillas pilareadas (AP) o crosslinked smectites (CLS) se basa en el
fendmeno de expansién o "swelling” el cual, es un proceso reversible que sucede en la
hidratacién de cationes interlaminares, siendo el catién hidratado mds veoluminoso, las
cuales actian como sostén para mantener ia estructura abierta y asi obtener una estructura
con diferentes propiedades mediante la deshidratacién de los precursores, convirtiendo los

pilares hidroxilados en 6xidos estables

Aplicaciones

Entre las principales aplicaciones de 1a bentonita dcida y modificada (pilareado} destacan
las de adsorbente y catalizador.

Adsorbente.

Los materiales altamente porosos poseen la propiedad de adsorber moléculas sobre su
superficie durante este proceso, la molécula se fija sobre la superficie del adsorbente
mediante fuerzas de Van der Walls, posteriormente se efectin una reaccién quimica entre
las moléculas adsorbidas y los dtomos de la superficie del adsorbente, este fendmeno es
conocido como quimisorcién ¥ no va mis alld de la formacién de una monocapa en la
superficie: La adsorcidn en las arcillas se atribuye principalmente a las fuerzas de atraccidn,
originadas por la falta de compensacién de cargas o enlaces de los étorﬁos superficiales,
esto genera una atraccion sobre las moléculas ubicadas mis altd de los limites de la arcilla,
Catalizador.

La propiedad que la arcilla posee como catalizador, proporciona una trayectoria alternativa
con menor energia de activacidn y por lo tanto un aumento en la rapidez de reaccidn, La
arcilla presenta en su estructura cristalina sitios dcidos de Lewis y de Bronted- Lowry, al

remover ¢l agua contenida en los espacios intercapa con tratamiento térmico, se generan
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sitios activos de Lewis, los cuales son determinantes en procesos quimicos que requieren de
condiciones 4cidas, estos también son responsables de la reactividad en Friedel- Crafts de
la arcilla.
En catilisis homogénea, el catalizador es una molécula o ion en solucién, en catilisis
heterogénea, la reaccién se produce sobre una superficie. Puesto que las reacciones
heterogéneas requieren de energias de activacién més bajas que las homogéneas, se ven
favorecidas por temperaturas bajas. Los mecanismos de las reacciones con catdlisis de
superficie involucran una secuencia de etapas:

(a) Adsorcidn del reactivo en la superficie,

{b) Reaccidn en la superficie

(c) Desorcidén de los productos.
Frecuentemente sucede que las reacciones realizadas por catélisis de superficie reducen su
rapidez por una acumulacién de las moléculas del producto. Las reacciones heterogéneas se
emplean en gran escala en la industria, tal es el caso de la del petréleo, donde se emplean
grandes cantidades de catalizadores sélidos durante la “desintegracién térmica” de los

hidrocarburos.
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Capitulo 111 DESCRIPCION DE LA PLANTA Y SU FUNCIONAMIENTO
Consideraciones para el disefio’

Se construy6 un sistema de reaccidn catalitica en fase gaseosa, de esta forma la adsorcién y
desorcién de la materia prima en la superficie del catalizador es mas homogénea y mas
répida, provocando que las reacciones sean mds selectivas, debido a que los sustratos y
productos son arrastrados por la corriente gaseosa y no permanecen reaccionando o

interactuando con el catalizador.

Montado del equipo

Todas las vilvulas que se han puesto en el sistema cumplen un fin especifico: el de analizar
la materia prima, la reaccidn, limpiar y purgar {a microplanta.

Existen dos lineas de entrada independientes de gases que se pueden utilizar para adicionar
otro gas, que pudiera requerirse en la reaccién.

En el diagrama 1, se presenta las interconexiones, e instalacitn de los equipos.

® Hougen, O. A. Y Watson, K. M. Chemical Process Principles, John Wiley, New York, Part ITI 1959
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En la siguiente fotografia se muestra la microplanta piloto con todas sus partes.
Foto |
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Caja de control

Componentes importantes:

De la caja de control salen 9 conexiones, 4 termopares, 4 salidas de corriente (accionadas
por los controles) y una de alimentacién.

Los controles sirven para calentar y controlar la temperatura dei proceso, lineas de
alimentacidn, temperatura de reactor, temperatura de la vilvula inyectora (al cromatégrafo);
los termopares registran la temperatura en cada una de las partes mencionadas, donde estén
instalados y envian la sefial al controlador integrador, este determina la velocidad de
calentamiento de acuerdo a respuesta entre la pérdida de calor y Ia ganancia ocasionada por
la resistencia utilizada para suministrarle calor, la accidén que lieva a cabo es abrir o cerrar

el paso de corriente en cada uno de las lineas eléctricas de alimentacién a las resistencias de

calentamiento.

El eromatégrafo de gases

El cromat6grafo de gases que se utiliza es marca: Varian Modelo 3800, cuenta con un
inyector, un detector de ionizacién de flama y la columna capilar marca HP'® “Inowax” de
Polietilen Glicol, con una longitud de 25 metros x 0.2 mm 0.4 pm."”

El gas de arrastre es N, emplea H; y aire sintético para la ignicién.

La polaridad, la afinidad y el tamafio de la molécula que presentan los productos y reactivos
permiien que exista una separacién marcada.

El cromatdgrafo se enciende a la par de iniciar el proceso de activacién del catalizador.

® Zeeuw, R.C.M. De Nijs, Op.Cit. pag 23



Se debe utilizar un método que nos permitan observar claramente Ias distintas sefiales que
nos proporciona el detector, cuando estd listo, se debe verificar los gases y la materia prima
por separado, sin que pase por el lecho del reactor, donde se ha depositado el catalizador.
Una vez asegurado que no haya ningin gas que no sean los de purga y limpieza, movemos
las vélvulas de tal forma, que el gas de arrastre y la materia prima en fase vapor atraviese la
superficie del catalizador activado, ocurriendo la reaccidn.

Se deben tener estdndares, los cuales nos servirdn para determinar claramente que tiempo

de retencién (cada sefial} corresponden a reactivos o productos.

El reactor

El reactor debe ser hermético y de acero inoxidable, su longitud no debe ser mayor que 5
veces ¢l didmetro, el espesor de la pared no debe ser sobrestimado, ya que podria generar
muchos problemas de difusidn del calor, ocasionando por ejemplo que tarde excesivamente
la transferencia de calor entre el exterjor y el interior. Y como el termopar estd sobre la
superficie del catalizador (en el centro del mismo) tardard mucho tiempo en registrar la
temperatura, entonces el controlador no cerrara el circuito en el momento preciso, por
consecuencia siempre habré una oscilacién de temperaturas en el seno del reactor.

En el reactor se deposita el catalizador por la parte inferior, este estard soportado en una
malla metdlica fina ($8-316), 1a cual debe ser fina para evitar que pase por ésta el
catalizador ocasiondndo que se tape alguna conexién & problemas futuros.

Es conveniente que a la salida del reactor se coloque un filtro {fibra de vidrio), para evitar
que particulas del catalizador sean arrastradas a las lineas, porque la vilvula inyeclora tiene

un didmetro interior muy pequeiio.
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Descripcién de la instalacién
La planta contard con tres lineas de alimentacién de gases:
1. H; de alta pureza (ONU-1049 AGA)
2. N; (ONU-1002 AGA)
3. Aire sintético de alta pureza. (ONU-1066 AGA)
Cada uno de los gases tiene diferente funcién.
» El hidrégeno genera una atmdsfera altamente reductiva, que puede ser
explosiva, por lo cual hay que tomar precauciones.
- El nitrégeno de alta pureza se utilizard como gas inerte, de purga, y de
arrastre, para asegurar que el sistema esti perfectamente limpio y no
existan fugas.

= El Aire sintético se utiliza como agente oxidante.

Cada linea de alimentacién proviene de los cilindros correspondientes a una presién
determinada, 1a cual esta regida por las necesidades del cromatégrafo de gases, empleando
una tuberia de acero inoxidable de 1/8 de pulgada.

A estas lineas se les coloca una “tee”, para poder tener dos Ifneas de alimentacién de cada
uno de los gases.

Las lineas se llevan a la parte derecha de la planta, donde se ubicardn los controles para su
operacién.

Se forman dos grupos de tuberias que contardn con una linea de cada uno de los gases.

En las lineas de los gases antes de entrar al sistema de la planta, se pueden utilizar acero
inoxidable o bronce para las conexiones, por razones construclivas, economia y rapidez, en

este proyecto sc utilizan algunas partes de bronce (se describen a continuacién),
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Las diferencias entre las conexiones de bronce vy las de acero inoxidable, son
principalmente que las cuerdas tienen diferente grosor, esto es “cuerda fina o cuerda
gruesa”, por otra parte los ferrules (el medio sellante) son de distintas caracteristicas, los de
bronce tienen forma de bamil, mientras que los de acero inoxidable tienen una forma
clnica, cada una de estas conexiones estdn preparadas para sellar adecuadamente con la
correspondiente,

Cuando se usa alguna vélvula o conector dependiendo de que material este construido se
utilizan los ferrules y las tuercas apropiados.

Cada uno de los gases del grupo 1 (N, Aire, H;) es manejado por un tubing de 1/8”, con
una vdlvula a cada linea, de esta forma se podrd decidir con cual gas o mezcla de gases se
irabajara en la planta.

Se coloca una vélvula de paso de acero inoxidable de 1/87, a presién médxima de operacién
es de 1500 psi (101 atm), marca “Hoke” modelo 7142g2y, que utiliza un pequefio tramo de
twbing para conectarla a una “Cruz “ de bronce de 1/8”, a ésta llegan las tres lineas de los
distintos gases, la “cruz” funciona como mezcladora de gases y unién.

Tres de las cuatro conexiones estin ocupadas, la cuarta se utiliza para la salida de los gases,
que se conecta a un reductor de presidn.

El reductor de presién nos permite tener una presién constante y controlada (de 0 a 7
Kg/cm?®), ademds cuenta con una vilvula de alivio que se abrira para liberar la presidn, en
caso de presurizarse 0 exista una expansion muy brusca de los gases en el interior.

Toda la tuberia desde los cilindros de gas hasta el reductor de presién es de 1/8”,
posteriormente es de Y™ de esta manera es mds ficil limpiarla y poder manejar flujos mas

elevados.



Aumentamos el didmetro a Y, mediante un reduccién de % a 1/8, con otro tramo pequefio
de tubing lo conectamos a un reductor de presidi.
La presién de operacién de la planta es de 1 Kg /cm?
Se conecta mediante otro pequefio tubing, una vilvula de aguja a la linea proveniente del
reduclor de presién, la funcién de esta vélvula es aumentar o disminuir el flujo, sus
caracteristicas son: marca “Hoke”, modelo 131514, con una presién méxima de trabajo de
2500 psi.
Con otro tramo pequefio de tubing conectamos un medidor de presién (el rango de
operacién es de 1 a 5 Kg), este medidor de presién nos indicard si existen fugas en el
sistema antes del arranque, si el sistema se empieza a presurizar debido a alguna
obstruccidn en la conexién después del arranque.
Posteriormente se conecta un tubing a una “ree”, en cada salida colocamos una vilvula de
paso clave 7115G4Y (presion méaxima de operacién 6000 psi), una linea va hacia el
saturador y la otra se conecta a una ‘“7ee” donde se une cen una linea proveniente del
condensador, de esta formna tendremos un bypass, éste nos servird para poder lienar o
desplazar el aire o gases que hay el sistema antes de hacer pasar el sustrato.
El Saturador-Condensador es de vidrio, lo cual hay que tener cuidado que no exista una
presién mayos a 1 Kgfem?, ya que esta podria fracturalo ficilmente.
El saturador-condensador esta compuesto de tres partes (Figura 7):

1. Saturador (cimara de arrastre)

2. Condensador parcial

3. Cdmara de recarga. {(menos importante y no imprescindible)
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Esquema del Saturador — Condensador parcial

[ o )]

—
——
Cimara de recarga
Condensador parcial
Salida de
H,0
4}——  Sustrato

- “Liquido™

Entrada de H20

Purga del Saturador
condensador Camara de arrastre

Figura?

La cadmara de arrastre esta calentada por una resistencia conectada a un reéstato, el cual
aumenta o disminuye el voltaje manteniéndolo fijo, la cimara esta la aislada para mantener
una temperatura constante en el seno y las paredes del saturador, su funcién es dejar pasar
el gas por medio de un tubo que en el extremo inferior tiene un vidrio porose{burbujeador),

que estd sumergido en el sustrato y al pasar el gas, éste burbujea; ocasionando que exista un
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mayor intercambio en el equilibrio liquido-gas, forzando a que la atmésfera sature con el
sustrato.

Como la saturacion no es total, para fines de cdlculo de tiempo de contacto, composicidn,
conversidn, necesitamos conocer perfectamente como esta constituido el gas saliente, lo
introducimos a un condensador parcial, el cual tiene una tempera.ztura constante e inferior de
10 °C en relacién a la temperatura del saturador, la temperatura esta controlada por medio
de un bafio de agua, su funcién es forzar a que el gas esté en equilibrio con el liquido,
mediante la condensacién parcial, generando una composicién constante a una temperatura
conocida mediante la curva de equilibrio liquido - gas de ese sustrato conocemos la
composicion.

La salida del saturador se conecta una a la vélvula y al la “ree” conectada de la linea
proveniente de los cilindros (de esta forma se cierra el bypass), todas las lineas y vilvulas
serdn calentadas mediante resistencias, aisladas con una cinta de ashesto, fibra de vidrio y
finalmente recubiertos con papel aluminio, (necesitamos mantener constante la
composicién del gas) por lo cual también esta linea tendrd que tener una temperatura
superior en 10 °C a la temperatura del condensador.

Cada una de las vdlvulas, “ree” o “cruz” que se utilizan, manejan el mismo didmetro tanto

de entrada como de salida.
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“El saturador™!

Termodindmica de 1a presién de vapor.

La variacién de la presién de vapor de un liquido con respecto a la temperatura es
representada por una curva.

La temperatura mas elevada en la cual es posible medir la presién de vapor e llamamos
punto critico.

La variacién de la presién de vapor en funcién de la temperatura se deduce de la ecuacién
de Clapeyron - Claussius.

dpP ~ Lv
T T (W <~ w1 ) 1

dp/dt = velocidad de variacion de la presidn de vapor respecto a la temperatura
Lv = Calor de vaporizacidn del liquido

Vv = Vollimen molar del vapor

V! = Volimen molar del liquido

T =Temperatura absoluta.

Desarrollando esta ecuacidn (1) y asumiendo que:

El volimen molar VI de liquido es pequefio y puede despreciarse con relacidn a (Vv)
VolGmen molar del vapor.

El vapor se comporta como la ley de los gases ideales

El calor molar Lv puede considerarse constante
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Llegamos a la siguiente expresion.

LnP=-Y g,
RT

pasando a logaritmos decimales queda:
Log P= —L +
2303RT

-

en la que C; es la constante de integracion.

= A entonces Log P =—-;q:+ C,

Agrupamos Ly
PATOS 2.303%-

2

(3)

®

De acuerdo a esta ecuacidn, si representamos grificamente el logaritmo de la presién de

vapor en funcién de la reciproca de la temperatura, 1/T, la curva obtenida tiende a un a

linea recta ' (Diagrama 2)

Representacion Log p Acetato de etilo vs. 1/t

Log mm 4,

0.0029 0.0031

0.0033

Diagrama 2

"' Chacén Diaz. Graciela. Diseiic de un Saturador — Condensador de laboratorio, Revista del Instituto

I\_lcxlcano del Perrdteo, IV, 4 (84), 1972,
" Bazia Rueda, Enrique. Notas del eurso Equilibrio Fisice, Faculiad de Quitnica, Universidad Nacional

Autdnoma de México, febrero 1997
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Métodos de medicién de la presién de vapor'’

Existen varios métodos para medir la presién de vapor.

Hay varios tipos de ellos: Estitico, dindmico y de transpiracién de gas.

Los primeros se limitan a medir la presién de vapor y pesos moleculares de sustancias y
disoluciones en sistemas cerrados.

El método de transpiracién de gas es mis beneficioso, ya que permite ademds de esos
datos, conocer la composicién molar de las mezclas gaseosas a la salida del sistema,

llamado saturador.

Procedimiento.

Se hace burbujear aire seco o un gas inerte lentamente en un burbujeador, a una
temperatura constante, el gas A se saturara con el vapor del liquido L. La presién parcial de
este dltimo en la mezcla resultante es igual a su presién de vapor.

Aplicando la Ley de Dalton relativa a presiones parciales obtenemos:

£’=F‘;V-:A%N—LP ®)
¥ = presién Parcial de Vapor
P = Presidn total del aire y del vapor = presién atmosférica externa.
Np. = Niimero de moles del vapor
N4 = Nimero de moles de aire en el gas saliendo del saturador
Si suponemos que el gas cumple con la ley de los gases ideales

PV
Ny=—c (6)

13 Vogel, Arthur. Op.Cit. pag 21
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donde P = Presién atmosférica
V4= Volamen de los N, moles de aire seco, antes de entrar en el saturador
T = Temperatura

R = Constante de los gases
Haciendo Ny=—= {7

Donde Wy = Peso del vapor incorporado por el voliimen V,, de aire.

My = Peso molecular del vapor,

Sustituyendo en (6) los valores de N, y Ny ecuaciones (7) y (8), se tiene:

_ W,PRT
W,RT + M, PV,

8

EL valor W se obtiene determinando la pérdida de peso o aumento de peso de una
sustancia absorbente adecuada, cuando se hace pasar un voliimen V, de aire medido a la
temperatura T y a presién P, de esta forma disporemos los datos necesarios para calcular la
presién de vapor.

Se describid este método con la finalidad de contener las bases necesarias para comprender

la siguiente técnica,




Método para la medicién de la presién parcial de un sistema de evaporacién

saturador.

El principio del saturador est4 basado en el método de transpiracién de gas, el fenémeno
que rige este método depende de la superficie del liquido ya que no se establece el
equilibrio vaporizacién- condensacién.

A la salida de este sistema colocamos un condensador, de tal forma que nos aseguramos
que la corriente de gas de arrastre se encuentra completamente saturada a una temperatura
dada, es importante mantener la temperatura del saturador 15 °C arriba del condensador.

Este sistema trabaja a presi6n atmosférica, y el gas que se inyecte al saturador no deberi

tener mas de 1 Kg de presion.

53



Funcionamiento del sistema “condensador - saturador” **

El gas portador “inerte” (G) entra al saturador pasando por el burbujeador, teniéndose a la
salida G + Vg, esta corriente entra al condensador (de disefio especial) el cual modifica la
composicion de la mezcla gaseosa y al ser su temperatura inferior, provoca una
condensacién, causando que la temperatura del gas disminuya con lo que la presién parcial
se ve también afectada. A una nueva Py y T», las cuales son controlados rigurosamente.
Finalmente se obtiene a la salida del sistema la mezcla gaseosa (G + V), en donde la
presidn parcial del vapor de (A) es igual a la presidn de vapor de Ps.

Conociendo la presidn P; y el flujo del gas portador se puede calcular la composicién molar
de la mezcla a la salida del saturador.

Al mover Ja temperatura del condensador, podemos medificar 1a composicidn de la mezcla

gaseosa saliente.

Cilculos:

La presion parcial del vapor P;, esta relacionado con el nimero de moles de vapor

transportado y con el nimero de moles de gas portador.

£= PE-"-V:‘ATZ '¢)]
Donde
£ = Presién parcial del vapor.
P = Presion total del gas y del vapor (presién atmosférica extema).

" Romero Dominguez, Eduardo. “Estudio de un sistema de alimentacion para microreactores empleados en

catdlisis heterogénea”, Instituto Politéenico Nacional, 1972 México D.F.
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N; = Ndmero de moles de vapor que salen del saturador.
N;  =Nimero de moles de gas que salen del saturador.
Si P=£,+ 1, (10)

Se puede calcular la presion parcial del gas P, igual a
£ 2= P- f 1 (l 1)

Cilculo de N,

El nimero de moles del liquido transportado / unidad de tiempo, se calcula midiendo la
pérdida de peso del liquido dentro del saturador o la masa del liquido retenida en una
trampa a la salida del saturador.

Aplicando la expresidn que define la rapidez especifica de reaccién para sistemas gaseosos

tenemos

—vﬂziFA‘,X‘ (1a)
m
En un sistema de microreaccién continuo a presién constante y préxima a la atmosférica el
flujo molar del reactivo por unidad de masa del catalizador (masa / velocidad) se calcula a
partir de la ley de los gases ideales de la siguiente manera.

_EV
RT,

Fop Yo (2a)

donde Y40 = Vp,, >Flujo volumétrico del reactivo limitante.(//S)
Ps = Presidn interna del sistema (mmHg)
T, = Temperatura ambiente (°K)
R = Constante de los gases ideales (mmHg L / g Mol °K)
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En los sistemas que manejan un gas de armrastre saturado a cierta temperatura con el
reactivo, se procede a hacer un balance a la entrada y salida tanto del saturador como del
reactor para obtener la correccién del flujo volumétrico debido a la saturacién del gas.

La reaccién en estudio es la siguiente'”

OH 0
Jo— I+ N
Alcohol Isopropilico ACETONA PROPENO DIISOPROPIL ETER

El flujo molar de N; 2 la entrada del saturador ( F, 03) seré:

PV,
RT

T

Fi, = (3a)

donde Ps = Presién del sistema
Vo= Flujo volumétrico del N.
R = Constante de los gases ideales ( 0.08205 latm/gmol°K)
Ta = Temperatura ambiente (°K}

Cuando pasa el flujo volumétrico N, {V) por el saturador se tiene
Ps= P, r?z + PZ(;ROH (42)
donde PO, =Presién parcial de N, a la salida del reactor

Pfon = Presién parcial del 2 PROH a la salida del reactor.

Como en el saturador no existe una reaccién quimica, el flujo molar de N, permanece

constante y la relacién molar (RM) 2- PrOH /N;
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Por lo tanto RM . Terzon _ Pireon _ _ Pibeon (5"
N2 P, P, — Preron

Entonces el flujo molar del 2-PROH (2-propanol) (FAQ) a la entrada del saturador serd

Fao = M3, *n”go“ SR P"'RS" (6a)
N2 RT: Ps - Pmmu

La expresion de la rapidez especifica de reaccién, de acuerdo a los conceptos de operacién

de un reactor tipo tanque perfectarnente agitado se escribe de la forma siguiente:

VA= (L}F:\)o Xa (7a)
m

Sustituyendo la ecuacidn (6a) en (7a)

"vA= i * PSVO * PZPRDH *X (Sa)
m RT: Ps_PzOPROH *

de esta forma obtenemos la vy

Para calcular la presién parcial de cualquier liquido en estudio(Tabla 6), utilizaremos la

ecuacién de Antoine.

B

loglop. =A_T+C

Ten°C,p en mm de Hg

" Morrison y Boyd, Op.Cit. pag 28
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Constantes de Antoine'®"”

Sustancia Formula {Intervale [A B C

C.:H,O {-45a+70 |6.81089 |992.0 230
Acetato de etilo CiHgO. [-20a+150 [7.09808 |1238.71 ([217.0
Acetona C3HsO |0a+36 7.80307 |1651.2 225
Agua H-O 0a+36 8.10765 |[1750.286 {235.0

36a+170 |[7.960681 |1668.21 ([228.0
Benceno CgHg o 8.04494 15543 222.65
Cloroformo CHCl, -30a+150 |6.90328 |[1163.03 227.4
Isopentano CsH,» - 6.78967 | 1020012 [233.097
Isopropanol C;HgsO |0a+10l 8.117 158092 219.61
Tetracloruro de carbono {CCl, -—-- 6.93390 [1242.43 |230.0
Tolueno C;H;g ---- 6.95334 11343943 |219.337
Tabla 6

Para calcular el espacio velocidad utilizaremos la siguiente férmula'®,

Pm M].p Pm *{i!_* VONE P:pROH
N1 2PROH
WHSV = RT, KT, Poise = Papron

M

Canalizador

"¢ Lannge s Handbook of Chemistry McGraw-Hill, New York., United States 1979
'" Bazaa Rueda, Earique.Op. Cit pag 48
'* Romero Dominguez, Eduardo Op. Cit pag 52
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Ciélculos

Para calcular la presién parcial de la acetona utilizamos la ecuacién de Antoine 1% (Tabla 1)

. B
log,, p =A_T+C
Temp *C | P vapor (mmHg)
10 597980499
15 8.376642868
20 11.57385836
25 15.78592372
30 21.27041103
35 28.33353546
40 37.3358982
Tabla i
Temperatura vs Presion de vapor Acetona
40
35 1
B 30
T
E
E 25
5
o
S 20
o
k=]
:Ej 15
g
& 10
5
0]
5 15 25 35 45
Temperatura (°C)

19 Perry. John Howard. Chemical Enginicers” Hundbook, New York, Me. Grawhill. 1978
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Para el Isopropano! (Tabla 2)

Temp °C | P vapor (mmHg)

10 17.08204297
15 23.94847177
20 33.10486071
25 45.16034271
30 60.84426453
35 81.0209495

40 106.7048274
45 139.0757621

Tabla 2

160

Temperatura vs Presién de vapor Isopropanol

140 1

s
1]
o

100

60

Presién de Vapor {mmHg)
™
<o

40

20

5 15

25
Temperatura (°C)

35

Se presenta la hoja de calculo en {a tabla 3a y 3b, en la tabla 4 se presenta la hoja de calculo

con formulas para poder ser reproducida.
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oja de Cilculo {Tabla 3 A) Excel

Pv 28.01g Peso molecular del gas de
Pmb 58q Peso molecular materia prima
na 600 Presion ambiente [mm de Hg)
mecatl 19 Masa del catalizador
K | 0.08205 constante de los gases
ta 298.15k temperatura_ambiente
Ecuacion de Antoine mm de Hg Pvap
Temp °C Fluio  [Flujo (I/seq) fao wsvh fao wsvh fao wsvh
Temp *°C P vapor
10 17.08204297 20 3.33E-04 3.32E-07 1.1506 | 4.63E-07 ] 1.1781 | 6.39E-07 [ 1.2158
15 23.94847177 25 4.17E-04 4.08E-07 1,4382 | 5.69E-07 | 1.4727 | 7.85E-Q7 | 1.5199
20 33.10486071 30 5.00E-04 4,.81E-07 17258 | 6.71E-Q7 | 1.7672 | 9.27E-07 | 1.823%8
25 45.16034271 35 5.83E-04 5.52E-07 2.0135 | 7.70E-07 | 2.0617 | 1.06E-06 [ 2.1279
30 60.84426453 40 6.67E-04 6.20E-07 2.3011 {8.65E-07 [ 2.3563 | 1.20E-06 [ 2.4319
35 81.0209495 45 7.50E-04 5.86E-07 2.5888 | 9.58E-07 | 2.6508 | 1.32E-06 | 2.7358
40 106.7048274 50 8.33E-04 7.50E-07 28764 | 1.056-06 | 2.9453 [1.71E-06 | 3.0398
45 139.0757621 55 9.17E-04 8.12E-07 3.1640 | 1.34E-06 | 3.2399 | t.89E-06 | 3.3438
60 1.00E-03 1.03E-06 3.4517 | 1.46E-06 | 3.5344 [ 2.06E-06 | 3.6478
65 1.08E-03 1.12E-06 3.7393 | 1.59E-06 [ 3.8289 | 2.23E-06 [ 3.9518
70 1.17E-03 1.20E-06 40270 {1.71E-06 | 4.1234 | 2.40E-06 | 4.2557
pvap a °C 10 pvapa °C 15 pvap a °C 20
p2oh 0.0224764] p2oh  [0.0315111] p2oh | 0.043559
ps 0.7894737 ps 0.7894737 ps 0.7894737
RM 0.0293044 RM 0.0415735 RM 0.0583968
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Hoja de Célculo (Tabla 3 B) Excel

fao wsvh fac wsvh fao wsvh fao wsvh fao wsvh
B.76E-07 | 1.2676 | 1.19E-06 | 1.3383 | +.62E-06 | 0.4972 |2.22E-08 | 1.5707 | 3.04E-06 | 1.7626
1.08E-08 | 1.5845 | 1.47E-0B6 | 1.6728 | 2.00E-06 | 0.6215 |[2.73E-06 | 1.9634 [ 4.43E-06 | 2.2033
1.27E-06 1.9014 1.73E-06 | 2.0074 | 2.36E-05 | 0.7458 | 3.81E-06 | 2.3561 5.31E-06 | 2.6440
1.46E-06 | 2.2183 | 1.99E-06 | 2.3420 | 3.21E-06 | 0.8702 | 4.44E-06 | 2.7488 6.20E-06 | 3.0846
1.64E-06 | 2.5352 | 2.65E-06| 2.6765 | 3.67E-06 | 0.9945 | 5.08E-06 | 3.1414 7.09E-06 | 3.5253
S 15E-0B | 2.8521 | 2.08E-06 | 3.0111 | 4.12E-06 | 1.1t88 |5.71E-06 | 3.5341 | 7.97E-06 | 3.9659
S 30E-0G | 3.1690 | 3.31E-08 | 3.3457 | 4.58E-06 | 1.2431 | 6.35E-06 | 3.9268 | 8.86E-06 | 4.4066
5 B3E-0B | 3.4850 | 3.64E-06 | 3.6802 | 5.04E-06 | 1.3674 | 6.98E-06 | 4.3195 | 9.74E-06 | 4.8473
2 B87E-06 | A.8028 | 3.98E-06 | 4.0148 [ 550E-06 | 1.4917 | 7.62E-06 | 4.7122 | 1.06E-05 | 5.2879
3.11E-06 [ 4.1197 { 4.31E-06 | 4.3494 | 5.96E-06 1.6160 | B.25E-06 | 5.1048 | 1.15E-05 | 5.7286
3 3AE-06 | 4.4366 | 4.64E-06 | 4.6839 | 6.42E-06 | 1.7403 | 8.89E-06 | 5.4975 # iVALOR!| 6.1692
pvap a °C 25 pvap a °C 30 pvap a °C 35 pvap a °C 40 pvapa“C 45
p2oh [0.0594215| p2oh |0.0800582] p2oh |0.1066065| p2oh [0.1404011j p2oh |0.1829944
Ps 07894737 ps 0.7894737 ps 07894737 ps 0.7894737 ps 0.7894737
M 0.0813935 RM 0.112851 RM -0.156116 AM - [0.2163103 RM 0.3017324




Hoja de Cileulo (Tabla 4) Excel

Nota: En donde aparece la formula lleva un igual pero para fines que se pueda ver como se programd, se climind.

17
18
1%
2
21

F2
24
25

28
2t

-2

n

¢ o E F. & o 1

Ecwacion do Antono mm de HY

A 8 [+ Tomp *C
Temp "C P vapor (mmHg)

811778 1580.92 21961 28315 10 17.08204297
G15+5  POTENCIA{10.{5CS15-
(SDSI54SESL5+G1610N

20 33 10486071

25 45.16034271

a0 60.84426453

35 B1.0205485

a0 106.7048274

45 139.0757621

J
Py
Pm
]
pa
mc
o
K

1a

K L
20,01 9
58 [
800 P
1 9
£.08205
298.15 K
Pvap
Fluo  Fhin (Lsog)
{mismn.)
20 3.33E.04
Ki545 4.17E.04
30 5 0DE-04
35 583E-4
40 6.67E04
45 7.50E-04
50 8,33E-04
55  9ITE-04
60 1 6CE-03
65 1.60E-03
M K2S/50100
0

M N 0 P Q
Pesa molacular dol gas de arrastra
Peso molacular malsra prima

Prasién amblenta {mm da Hg)
Masa de! catal:zador

constanta dolos
BaseS
temperatura
ambiente

fao WVt fan wsvh

1.32E-07 11508 {($PS29'L15W0.08205%G 16+
273.15)) SPS30

4.00E-07  LADB2  wadadx (({5P529°L16"3600M(SHST$KEASKENH(SPE2T'L 16M{SK
$7-3K$8))$FEI0 SKS4+{(SPS20" (L16"J600) (KT $KS4)}
"SKS4 “SPSI0VIKSE

401E07  1.7258 HA#E RVALORI

5.52E-07 20135 A0S #VALORI

6.20E-G7 22011 smadek KVALORAI

§BGE-07  2.5888  #heedE  WVALORI

FS50E-D7  2.8764 #MkasE #VALORI

BI2E07 21640 kikesd  MVALOA

103E-08 34517 seradd B VALORE

112E-08  2.7393 MEIE A VALORY

[IITTTR It #|VALORY

pvapa®C 10 pvape i T IEYJ
o S

p2ch 00248 pioh - HIe7EQ

pe OTEHT P (e

AM 00203 RAM
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Resultados:
Condiciones de operacidn.

FlujodeN; 60 [ml/min]
Presidn de sistema 600 mmy, (Ciudad de México)
Temperatura del condensador parcial 39 °C

Presién parcial del 2PrOH = 100 mmHg a 39°C

Temperatura linea de alimentacién 60 °C
Temperatura de linea de salida 60°C
Temperatura de vilvula de inyeccion 70°C
Temperatura de saturador s50°C
Temperatura del condensador parcial 40 °C
Masa de catalizador 1gr.
Cilculos

VN,=60—"1 I min it ~0.0011t
- min | 60seg | 1000ml seg

latm

Pamou = {100 mmHg{m

]= 0.131578 atm

P, = (600 mmHg)| — ™ __ |=0.789473atm
760mmHg
P, .
v Pamon _ _ 0131578 _ o 2PrOH N,
P, ~P,, o 06578947 2Pr OH

2



{0.789473 atm{o.om k

S] (0.1999g)=

FAo = ]
[0.08205 tatm }(298.151()
gmol K
* -4
Fao = Z89I07 S 1 19995)= (3.2268% 10 )0.1999)
244632 gmol

FAQ =645%10-° ™%
seg

F, =3.2268*107° mol Flujo Molar de N;

seg
PMy = 2801 gr/mol Ta = 298.15K
PS = 600 mmHg PMapon= 58 gr./ mol
Voyr = 361/h Pypon = 100 mmHg
R = 008205 Mer = lg
* V . P * ‘-
PM,, Ps*Voy, +PM2PrOH{ s * Vou, Prpron )
WSVH = R Ta R*T, Ps —Pypon -
MCAT
(S nfrs) ({52}
g r er r
28'01/"0' latm +28 410' latm 600—100]
0.08205 (298.15K) 2446 —
molk mol
WSVH = — — — A
O.lgr
sr mol gr mol
[23.01 74 01}(0.11619 Ar){ss 7 0]](0.11619 o o2) )
WSVH = =4.60228h

O.lgr
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Flujo Volumétrico N,
Posteriormente a la linea le conectamos una “ree”, a cada uno de los extremos con un
pequefic tramo de tubing, una vilvula de paso, 1a linea va hacia el reactor, y la otra a otro

sistema bypass, al cual también se une la entrada de los gases provenientes de los cilindros.

“El reactor:”

El reactor (Figura 8) esta compuesto por un tubo de acero inoxidable de 7 cm de didmetro
por 21 cm de largo, en la parte superior tiene cuerda y una tapa roscada la cual en el centro
de la tapa tiene un tubo de 10 cm, que se introduce al centro del reactor, sellado por la parte
inferior, todo esto esta herméticamente sellado, y este pequeiio tubo permite introducir un
termopar y conocer asi la temperatura en el centro del reactor y 1a superficie dei catalizador,
A 2 ¢m. de Ia tapa, esta soldade un pequeiio tubo de un cuarto de pulgada con cuerda, por
donde entran los gases provenientes del saturador a la cidmara de reaccién.

En la parte inferior también esta roscada, es la entrada del soporte del catalizador, debe
sellar herméticamente, a dos centimetro de la parte inferior estd la salida de los gases hacia
¢l cromatdgrafo.

En la salida de los gases se conecta una “tee” y a ambos extremos se coloca una vilvula de
paso a cada una de las lineas, esta una vélvula que servird para purgar y/o drenar el reactor,
en caso de que haya un exceso de presién poderla liberar, sin necesidad de que actie la

vilvula de alivio que contiene el reductor de presidn.
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Esquema del reactor

__al reantnar

Entrada de gases
Tapa superior “roscada”, con _[—| ﬁ - &
"

entrada nara termonar Termopar tipo “K"

Y|y
Catalizad —P>
. - m:‘\ Deposito del catalizador
Salida de gases del
4 - L iy Tapa inferier “roscada”
L

Figura 8

La otra vilvula servird para detener el flujo, y determinar el flujo de los gases antes de

entrar al cromatdgrafo de gases.

Se coloca otra “tee”, en la cual a una de las lineas se le pone una vilvula de paso, a la otra

se conecta con tubing hasta la valvula de inyeccién de 6 pasos.
Vilvula de inyeccion

La vilvula inyectora (Figura 9) cuenta con seis orificios “llamados también pasos”,

solamente tiene dos posiciones.
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El gas entrante de la planta, fluye por el “Loop” llendndolo, el exceso es liberado a la

atmésfera, por otro lado deja que entre el gas de arrastre al cromatégrafo (N3) sin causar

ninguna alteracién.

El gas de arrastre que entraba al cromatdgrafo es desviado hacia el “Loop”, haciendo que la

muesira salga de éste, sea introducida al inyector, y pesteriormente a la columna para su

separacién e identificacidn.

Por otro lado deja entrar y salir 1a corriente del gas proveniente de la planta sin interferir.

Salida de gas al inyecior
(cromatdgrafo)

Entrada gas de asrastre del

cromatégrafo

Salida de gas al inyector
(cromaidgrafo)

Entrada de gas de arrastre
del cromaidgrafo

LOOP

&
N

Salidaala
atmdsfera

6  Entrada de gas
de la planta

Salida ala
atmosfera

Entrada de gas
de la planta

Figura 9
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Capitulo 1V PARTE EXPERIMENTAL

El Catalizador que se wilizo para esta prueba fue en una arcilla impregnada con 4cido
trifluorometan sulfénico (FRCSOsH).

Para conocer el comportamiento de la planta se realizaron una serie de experiencias
preliminares, donde se probaron principalmente catalizadores sélidos dcidos y su actividad
fue medida en funcién de la deshidratacién de alcoholes, para tal efecto se empleo alcohol
isopropilico al que se le fueron modificando la temperatura, flujos y relaciones con la
intencién de conocer los pardmetros 6ptimos de operacién, las condiciones de operacién

establecidas de forma las que a continuacidn se describen.

Protocolo de operacién.
Encendido de la planta catalitica de flujo
Nos aseguro que estén limpias las lineas de gases, mediante cromatogramas {en frié)

1. Preparacion de vilvulas.
2. Carga de! reacior.
3, Prender controles de temperatura de entrada, reactor, salida, vdlvula,

calentamiento de saturador, y baiio de recirculacién, esperar a que se estabilice.

4. Purgar linea y reactor.

b

Vernficar que mo reaccionen catalizador con gas de arrastre pasando por el
catalizador (reactor). '

Activacién de.

Pasar el liquido en estudio por zona de test.

Inicio de procedimiento de paro.

R S

Purga de reactor
10. Purga de linea

11. Apagado de a planta.
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Preparacién de vélvulas

Las vélvulas que variaron de una posicién a otra:

Se describe como ON las vélvulas que deberdn estar abiertas y OFF, las cerradas, durante
el funcionamiento de la microplanta (estdn resaltadas.)

ON 2,4,6,9,10,

OFF 1,3,5789,11,12,13,14,15,16

Carga del reactor y purga

Se peso 1 gr. de catalizador y se deposito en el recipiente

El didmetro de particula debié ser lo suficientemente grande, para no atravesar la rejilla
metdlica donde se sostuvo.

Se colocd dentro del reactor y se cerr6 hasta quedar hermético.

Se purgé el reactor para eliminar el aire, solamente qued6 la atmésfera en cual se trabajo.
Viélvulas

ON 2,6,9,10,11

OFF 1,3,5,7,8,12,13,14,15,16

Monitoreo de gases sin pasar por ¢l reactor
Se monitore6 los gases que se utilizaron
ON2,68,12,

OFF 1,3,5,6,79,10,11,13,14,15,16
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Verificar gases en cromatégrafo pasando por el reactor
ON 2,6,9,11

OFF 1,3,57,8,10,12,13,14,15,16

Activacién de catalizador

Para lograr hacer que las reacciones tengan mayor eficiencia y repetibilidad, se dejé (por el
periodo de una hora) que el reactor alcanzara la temperatura de operaci6n y que los gases
fluyeran por él. De esta forma se elimind y / o arrastr§ el agua, que suelen retardar los

procesos de absorcién y desorcion.

Inicio de reaccion

Al inicio de la reaccién se movieron algunas vélvulas, para introducir el material a
reaccionar por el lecho del reactor,

Vilvulas

ON 257911

OFF 1,3,6,8,10,11,13,14,15,16

Una vez que esto ocurri6, se di6 tiempo para que se estabilizara.

Paro
Se estableci6 un mecanismo de paro, con el fin de interrumpir las reacciones, sin peligro de
dafiar una parte del equipo o que se pueda llegar a una concentracién explosiva.

El orden més adecuado para éste fue el siguiente.
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Suspensién de entrada de sustrato a reactor

Vilvulas

ON2,69,10,11

OFF 1,3,5,7,8,12,13,14,15,16

Se logré que no ocurrieran més reacciones en ¢l lecho del reactor, mediante 1a suspensién
de la entrada de la materia prima, con el gas de arrastre se ccasion6 que el sustrato,
detenido en el catalizador, se evacuara.

Después de un intervalo de tiempo en el cual no se observé reaccién, o que no se detecté
materia prima o productos en la salida del proceso, se purgo completamente el reactor.

ON 2,6,8,10,12

OFF 13,5,719,11,13,14,15,16

Apagar control de temperatura
Pasos para interrumpir la energia eléctrica.
1) Linea de reactor (calentamiento), entrada y salida.
Cuando se observoe que no hay materia prima o productos en la linea, se apagé ei control

de temperatura de la vilvula inyectéra, esto es importante para evilar que quede sucia.

2} Apagar cromatdgrafo.
Se apagé el cromatégrafo con el orden determinado en el manual del equipo, se
enfrié el homo a una temperatura menor de 50 ° C, se apag6 el detector € inyector, y

se cerraron los gases, finalmente se desconecto el equipo de la corriente eléctrica.
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Analisis de Resultados
Los resultados obtenidos se describen en la tabla 5 que a continuacién se expone
En ella se muestra las temperaturas, carga y productos obtenidos.

Isopropano! - Propeno

NQ
Cromatograma 68 79 82 83 85 87 93 94
M. Prima

Temperatura| °C 70 85 105 120 135 150 180 250
ropenc 0 3.55 | 1578 | 29.92 1 90.44 | 9527 | 97.38 | 97.53

Eter isopropilico 0 341 7.1 927 | 059 | 038 | 049 [ 055

Acetona 0 0 0 0 0.26 0.22 | 0.15 | 0.18

Isopropanci 100 93.36 | 77.11 | 59.68 8.6 3.63 | 145 1.09

total [ 100 (100.01] 99.99 | 98.87 | 99.89 | 99.5 | 99.47 | 99.35

Tabla 5

Los resultados obtenidos se muestran en la grifica (Figura 10), donde podemos observar la
aparicién de productos, y la transformacidn de la materia prima.

Los productos se identificaron mediante estindares, salvo en el caso del propeno, que era
muy complicado introducirlo al cromatdgrafo por ser gas a T ambiente, por lo cual
recurrimos a una técnica acoplada CG-MASAS (Varian 3800), v resonancia magnética
nuclear RMN (300 Mhz).

Aunque realmente con especirometria de masas se puede identificar claramente debido a

que peso molecular es tan pequefic que no hay posibilidades de equivocarmos en la

estructura.
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Conversion vs Temperatura
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Figura 10
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e 1 S L e
Title : isopropanol a 2-propanona Hakeng. ¥trs A5
Run File H C:\MISDOC-l\MARIANO\CROMAT-l\ISOPP068.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID :+ Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 1:52 BPM calculation Date: 16-JUN-0 1:59 PM

Operator : Mmarco Detector Type: 3800 {1000 volts)
Workstation: SAJCO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FiID Run Time : 4.997 min

ek kkEhkddr Stor Chrcmatography Workstation wkkktrxr Yarsion &.51 ITEEETXER LR 0 AR

Chart Spead
Start Time

4.95 cm/min " Attenuation = 1 Zero Offset = 0%
1.000 min End Time = 4,997 min Min / Tick = 1.00

2 3 4
1 2 ; :

\sapropacel -5 Th S
L X}
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Print Date: Fri Jun 16 15:40:15 2000 page } of 1

Title : isopropanol a 2-propanona

Run File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISO?PDGB.RUS
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-O 1:52 PM Ccalculation Date: 18-JUN-0 1:59 BM

Operator ! MmMArco Detector Type: 3800 (1000 Voltis}
workstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time : 4.%97 nin

«sawssdvses Star Chromatography Workstation whswwwk Yorsion 4.51 wrrrriresserss

Run Mode : Rnalysis
Peak Measurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time width
Peak Peak Result Time Offset Area Sep. 1/2 Status
¥o. Name (} {min} (min} (counts} Code {sec) Group Codes
1 Propeno 2.650 O M
2 Eter isoprop 2.900 ' 0
3 Acetona 3.400 oM
4 Isopropanol 100.00 3.879 0.079 10954 BB 2.9 0
Group 0 254310.52 0.079 109854
Totals: 100.00 0.07% 10954
Status Codes:
M - Missing peak
Total Unidentified Counts : 0 counts
Detected Peaks: 1 Rejected Peaks: 0 Identified Peaks: 4
Multiplier: 1 Divisor: 1

Baseline Offset: 0 microVolts

Noise (used): 12 microvolts - monitored before this run
Manual injection

Data Handling: Mon-reference peak not identified

Data Handling: Non-reference peak not identified

Data Handling: Non-reference peak not jdentified

Error Log:

3800 GC:

’iijttfiittﬁti'ftitfﬁ..ifﬁti)&ii**iit'*ti’i'i*iittf'ﬁit"ttﬁiiittii'*"*"'“""
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D T
Title : isopropanel a 2-propanona A ES%C
Run File . C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT-1\ISOPP079.RUN
Method File : C:\MISDOC-—1\MAR.IANO\CROMAT-1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample
Injection Date: 24-MAY-0 3:24 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:59 PM
Cperator : MMArco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SAJOO Bus Address : 44
Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Fz
Channel : Front = FID Run Time : 4.997 min

wssssssssss Star Chromatography Workstation srsssed Version 4.51 *rardkkraiaas

Chart Speed = 24.595 cm/min  Artenuation = 6 Zero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = ¢.997 min Min / Tick = 1.00
1 .00 lﬂ 25 0.40 0I5 ]LW 125 R

T

<o

ESTA TESIS Ko of
T T

Progeng 2.597
Eter isoprop 2420
3
I1saprepanot -4 838
/__ﬁ'!‘;i
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Print Date: Fri Jun 16 15:27:53 2000 page 1 of 1

Title L isopropanol a 2-propanona

Run File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPP079.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MaY-0 3:24 FM cCalctlation Date: 16-JUN-0 1:59 PM

Operator ! Mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SARJOQ Bus Rddress : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate @ 10.00 Hz

Channel : Front = FID Pun Time : 4.997 min

sksssess+sas Star Chromatography Workstation wewnkrx Yarsion 4,51 *rerwrwdureaay

Run Mode . Rnalysis
Peak Measurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time viidth
peak Peak Result Time  Offset Area Sep. 1/2 Status
Mo. Name (} (min) (min} {counts) Code {sec) Group Codes
1 Propeno 3.55 2.597 -0.053 102886 BB 1.2 0
2 Eter isoprep 3.10 2.820 -0.0B0 89784 Ve 1.0 0
3 Aceteona 3.400 oM
4 Isopropanol . g88.96 3.838 0.038 2580323 BV 1.7 0
5 4.40 3.8%1 0.000 127520 VB 0.0 0
Group 0 100.01 -0.095 2900513
Totals: 100.01 -0.095 2900513
Status Codes:
4 - Missing peak
Total Unidentified Counts : 127520 counts
Detected Peaks: € Rejected Peaks: 4 Tdentified Peaks: 4
Multiplier: 1 Diviser: 1

Baseline Offset: -23 microvolts

Noise {used): 26 microvolts - monitored before this run
Manual injection

pata Handling: Non-reference peak net identified

Error Log:

3800 GC:

ittttiti-,ti!itiI'itibﬁttiiiti&ti#’oti*fiti.i'it*Qii**tttti*tf&*ttiti*ﬁ.iiﬁiii"
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. . 2]
Title : isopropanocl a 2-propanona tos ¢
Run File : C:\MISDOC-1\MARIANO\CROMAT-1\ISOPP082.RU'N

Methed File : C:\MISDOC-—1\MARIANO\CROMAT-—1\ISOMM.MTH

Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 3:53 PM calculation Date: 16.JUN-0 1:59 PM

Operator : mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID - Run Time : 4.997 min

swssrexvser Srar Chromatography Workstation *#*#**+** Version 4,51 #awekdharadias

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 4 Zero Offset = 2%
start Time = 1.000 min End Time = 4.997 min Min / Tick = 1.008
4 g0 028 030 ars
Z-
Propeno 2.625

|

Eler isoprop

g’um—w—%\[

lsoprogancl A2y
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Print Date: Fri Jun 16 15:28:22 2000 Page 1 of 1

Title : isopropanol a 2-propanona
Run File : C:\MISDOQ~1\MARIANO\CROMAT~l\ISOPPOB2.RUN
Methed File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample
L

Injection PDate: 24-MAY-0 3:53 PM Calculation Date: 16~JUN-D 1:59% PM

Operator T mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstasion: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time 7 4.937 min

*wdsvsssdrr Sray Chromatography Workstation ****#*+* Version 4.5] ****iwsdisrwsn

Run Modse : Analysis
Peak Msasurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time Width
Peak Peak Result Time Offset Area Sep. 1/2 Status
Mo, Name () {min) {min} (counts} Code (sec) Group Codes
1 Propeno 15.78 2.625 =-0.025 329441 BB 1.1 &
2 Eter isoprod 7.10 2.848 -0.052 148279 vV 1.0 0
3 Acetona 3.400 oM
4 Isopropanol 77.11 3.875 0.075 1605397 BV 0.0 0
Group O £9.9% -0.002 2087117
Totals: 99.89 -0.002 2087117
Status Codes:
M - Missing peak
Total Unidentified Counts : 0 counts
Detected Peaks: 15 Rejected Peaks: 12 Identified Peaks: 4
Multiplier: 1 Divisor: 1

Baseline Offset: -7 microVolts

MNoise f(used): 27 microVolts - monitored before this run
Manual injection

Data Handling: Non-reference peak not identified

Error Log:

3800 GC:

e YA 222 EEEE R R R R R AR R R R AR A SRR R R R AR R R AR R RERRR AR R R R R NRREEERE R NS L EEEE R BN S
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Title : isopropanol a 2-propanona 12570
Run File : C:\MISDOC-1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPP0B3.RUN

Method File : C:\MISDOC-1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH

Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 4:02 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:59 M

Operator : mmarco - Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time : 4.597 min

*ukdrdexwer Sear Chromatography Workstation **#*#+wv Vearsion 4.51 *hsdsarksrsrrns

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 4 Zero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = 4,987 min Min / Tick = 1.00
\ oco l0.1’5 0.50 .0 75 1C2
FE
Pr “ . 1834
opece _‘SZ (1-1:]
—"_"‘__...__:—.— — 357
Eter isaprap :t»z.sxo
21
Isopropanci — cd Lo
4 /_7
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Print Date: Fri Jun 16 15:28:57 2000 Page 1 of 1

Title_ iscpropanol a 2-propancona
Run File 1 C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPPOB3.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH

Sample ID Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 4:02 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:59 BM
Operator ! Mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts}
Workstation: SaJ00 Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate @ 10.00 Kz

Channel : Front = FID Run Time : 4,997 min

thrkkrkkk ks Crap Chromatography Workstation ek ok od ok ek vErsion 4.5] F*hwwkbrarwdknr

Run Mode : Analysis
Peak Measurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time width
Peak Peak Result Time Offset Area Sep. 1/2 Status
MNo. Name () (min) {min) {counts) Code (sec) Group Codes
1 Propeno 29.92 2.634 -0.016 918810 B3 1.2 0
2 0.74 2.686 0.000 22585 TS 0.0 0
3 9.43 2.857 0.000 289498 Vv 1.0 0
4 Eter isoprop 0.24 2.910 0.010 7512 TS 0.0 0
5 hcetona 3.400 o
6 Isopropanocl 559.68 3.883 0.083 1832953 TF .0 0
Group 0 100.01 0.077 3071358
Totals: 100.01 0.077 3071358
Status Codes:
M - Missing peak
Total Unidentified Counts : 312083 counts
Detected Peaks: 19 Rejected Peaks: 14 Identified Peaks: 4
Multiplier: 1 Divisor: 1

Baseline Offset: -12 microVolts

Moise (used}: 21 microVolts - monitored before this run
Manual ‘injection

Data Handling: Mon-reference peak not identified

Error Log:

3800 GC:

T T L R R R R R R E S A L AR R A
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Title : isopropanocl a 2-propanona 1357
Run File : A:\ISOPPOB5.RUN

Method File : C:\MISDOC~-1\MARIANO\CROMAT-1i\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 5:35 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:27 PM

Operator : mmarco Detector Type: 3800 (100C Volts)
Workstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time : 4.997 min

+#4wktxswr* Star Chromatography Workstation ***++*+ Version 4.51 **#dwderdedess

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 22 Zero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = 4.997 min Min / Tick = 1.00
1 0 1 2 .3 .‘
24
FPropena - i g - 263
~f2.741
Eterisoprop _52.560
) o
Ace'ona I 3.360

Isepropaned >uss
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Print Date: Tue Jun 20 14:13:35 2000 Page 1 of 1

Title_ : isopropancl a Z-propancna
Run File : R:\ISOPPO85.RUN

Mathod File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMH.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injecticn Date: 24-MAY-0 5:35 PM calculation Date: 16-JUN-0 1:27 PM ’

Operator T Rmarco Detector Type: 3800 {1000 Volts)
Vorkstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3300 Ns 00102 Sample Rate 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time : 4.997 min

sraursr=ars Star Chromatography Workstation ******* Version 4.51 #rme=w#siwwranes

Run Modsa : Analysis
Peak Measurement: Peak Area
calculation Type: Percent

Ret. Time width
Peak Beak Result Time Offset Area Sep. 1/2 status
Ko. MName {} (min} {min) (counts) Ceode {sec) Group Codes
1 Propenc 85.63 2.633 -0.017 59855217 BY 1.2 0
2 4.81 2.684 0.000 334533 vy 1.2 0
3 0.11 2.741 0.000 7706 TS5 0.C 0
4 Eter isoprop .59 2.860 =-0.040 40934 VP 1.3 0
5 Acetona ' 0.26 3.360 -0.040 17779 Vv 1.5 0
6 Iscpropanocl 8.60 3.89¢6 0.096 598144 B3 1.7% 0
Group 0 100.00 -0.001 6954313
Totals: 100.00 -0.001 6954313
Total Unidentified Counts : 342239 counts
Detected Peaks: 12 Rejected Peaks: 6 Jdentified Pezxs: 4
Multiplier: 1 pivisor: 1

Baseline Offset: -24 nicroVolts

Noise (used}: 242 microVolts - monitored before this run
Manual injection

Error Log:

3800 GC:

i'tttifitiii*ﬁiﬁl-Qtt&itii't*tt*ftiibi*i*“tl’t"it*tﬁti*ititiiiit't*it’ttfﬁﬁttl'
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R R R,
Title isopropanol a 2-propanona A g
Run File

C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPP0O87.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 5:15 PM Calculaticn Date: 16-JUN-0 1:59 BM

Operator r mMarce Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstaticn: SAJOQ Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time 4.987 min

hrkekkk kit Srar Chromatography Horkstation **++%++ Varsjon 4.51 *wvbddddrdirrts

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 25 Zero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = 4,997 nin Min / Tick = 1.0C
N 1] .1 .2 i: ‘4 ‘S
2.
P 7 == . 2535
wrene .]:_E—-:.saa
__l 2.744
Elerisoprap [2.8570
TjRE5
34 ]
Acetona :1.353
Isaprepanct =3 901
4=
Tl 87




Print Date: Fri Jun 16 15:30:22 2000 Page 1 of 1

Title ¢ isopropanol a 2-propanona

Run File 1 C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPPOE7.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID ¢ Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 5:15 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:59 PM

Operator T mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts}
Viorkstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrumant : CG 3800 KNS 00102 Saraple Rate : 10,00 E:z

Channel : Front = FID Run Time : 4.9%7 nin

AR R EE R L BN T Chromatography Workstation whkokwhkk Version 4.5] *dadkhxedrkhrin

Run Mode : Rnalysis
Peak Meazsurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time width
Peak Peak Result Time Offset Area Sep. 1/2 Sta-us
No. MName () (min) {min) {counts} Code (sec) Group Codes
1 Propeno 89.44 2.635 =-Q.01% 6777651 BV 1.3 0
2 5.83 2.653 0.000C 441782 vV 1.3 0
3 0.42 2.744 0.000 31671 \AY 1.5 0
4 Eter isoprop 0.38 2.870 -0.030 29108 vV 3.5 0
5 0.08 2.9861 0.000 5838 vv 2.4 0
& Acetona 0.22 3.383 -~0.037 17012 vV 1.5 0
7 Isopropanol 3.63 3.901 0.101 275136 VB 1.8 o]
Group 0 106.00 0.019 7578198
Totals: 100.00 0.019 7578198
Total Unidentified Counts : 479291 counts
Detected Peaks: 16 Rejected Peaks: 9 Identified Peaks: 4
Multiplier: 1 Divisor: 1

Baseline Offset: -15 microVolts

Noise (used): 162 microVolts - monitored before this run
Manual injection

Error Log:

3800 Gé:

P T 2 s R A A R R R R R R R A R R R R R AR R R R AR S R R R R AR A AR AL il
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Title : isopropanol a 2-propanona

Run File : ©:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPPO93.RUN

Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT-1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sampie

Injection Date: 24-MAY-0 6:10 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:50 PM

Operator ! TMArco Detector Type: 3800 {1000 Volts)
Workstation: SRJOO Bus hddress : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Front = FID Run Time : 4,997 min

axvtwienwsr Star Chromatography Workstation ##****+ Version 4.51 *#**¥wdsdsestds

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 21 Zero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = 4.997 min Minn / Tick = 1.00
1 [+ “I .2 Il id
2
Progene R == - 2633
2t
Eter soprap 7 2. 878
2yt
Acetona s
\sepropancl —F: 301
P
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Print Date: Fri Jun 16 153;32:15 2000

Title '
Run File
Method File
Sample ID

Injection Date: 24-MAY-0 6:10 PM

Cperator ; mmarce
Workstation: SrJ20

Instrument : CG 3800 NS 00102

Channel : Froat = FID

LA R R L XX 58T st

Run Mecde i Analysis
Peak Measurement: Peak Area
Calculation Type: Percent
Peak Peak Result
No. Mzme (9]
Propeno 97.238

Acetona

1

2

3 Eter isoprop
4

5 Isopropanol

Totals:

Total Unidentified Counts :

Detected Peaks: 16

Multiplier: 1

Rejected Peaks: 11

isopropanol a 2-propancra
C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPPOS3.RUN
C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1I\ISOMM.MTH
Manual Sample

Calculation Dzte:

Detector Type
Bus Address

44

Pace 1 of 1

16-JUN-0 1:50 PM

3500 (1000 Volts)

Sample Rate : 10.00 E:z
Run Time : 4.997 nin

Ret Time
Time Cffset Ereaz
{min) {rmin) (coucrts)
2.638 -0.012 60%E£481
2.748 0.000 33300
2.878 -0.022 30861
3.364 -0.036 ¢0o8
3.901 0.101 €0709
0.031 62€2449
0.031 62€£2449

33300 counts

Divisor: 1

Baseline Offset: -53 microVolts

Noise (used}: 171 microVolts - monitored before this run

Manual injection
Error Log:

3800 GC:

&r Chromatography Workstation ***+=ws Version 4.5] **+twasdnntnin

Width

Ssp. 1/2 Status
Ccde (sec¢) Group Codess

83 1.2 0

TS 0.0 o

TF 0.0 0

TF 0.0 0

TF 0.0 ]

Identified Peaks: 4

*tttttttiti.i’ti.Iiﬁiii"tfii*ii*’i*i‘iii.iiﬁ*itii‘i"t*iittii.'ﬁtﬁ‘t*i.'t'iiﬁiii
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. A /}\SO“
Title isopropanol a 2-propanona

Run File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CRCMAT~1\ISOPPO%4 . .RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection Date: 24-MAY-0 6:19 PM Calculation Date: 16-JUN-0 1:50 PM

Operator : mmarco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SAJOO Bus Rddress : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 H=z

Channel : Front = FID Run Time : 4.997 min

***wt***+++ Stay Chromatography Workstation *#+*r#**+ Version 4.5] *rirersvvadssy

Chart Speed = 4.95 cm/min  Attenuation = 26 2ero Offset = 2%
Start Time = 1.000 min End Time = 4.997 wmin Min / Tick = 1.00
N o I1 .2 i:\ .‘ 5
24
Picpate N A 2633
“jerse
Eter iscgrep -1550
34 :2.965
Acctona Jasss
Lsapropandl Paw
o] -
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Print Date: Fri Jun 16 15:32:32 2000 Page 1 of 1

Title : isopropancl a 2-propanona

Run File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOPP094.RUN
Method File : C:\MISDOC~1\MARIANO\CROMAT~1\ISOMM.MTH
Sample ID : Manual Sample

Injection bate: 24-MAY-0 6:19 PM Calculation Date: 16~JUN-0 1:50 BM
Operatox ! TMArco Detector Type: 3800 (1000 Volts)
Workstation: SAJOO Bus Address : 44

Instrument : CG 3800 NS 00102 Sample Rate : 10.00 Hz

Channel : Frent = FID Run Time : 4.997 nin

LA R R ER NN LS N ] Star Chromatography Workstation LEE X R B SJ vErsion 4.51 LEE RS EEESEE RN

Run Mode : Analysis
Peak Measurement: Peak Area
Calculation Type: Percent

Ret. Time Width
Peak Peak Result Time  Offset Area Sep. 1/2 Status
No. MNane 0 (min) {min} {counts) Code (sec) Group Codes
1 Propeno 97.53 2.638 =-0.012 7480924 BB 1.2 0
2 0.59 2.750 ¢.000 45052 TS 0.0 0
3 Eter isoprop 0.55 2.880 =0.020 42091 TF 0.0 0
4 0.07 2.966 0.000 5693 TF 0.0 0
5 Acetona 0.18 3.385% -0.035 13610 TF 0.0 0
6 Iscpropanol 1.09 3.904 0.104 83458 TF 0.0 0
Group O 100.C1 0.037 77680828
Totals: 100.01 0.037 7680828
Total Unidentified Counts : 50746 counts
Detected Peaks: 21 Rejected Peaks: 15 Identified Peaks: 4
Multiplier: 1 Divisor: 1

Baseline Offset: -60 microVolts

Noise (used): 68 microVolts - monitored before this run
Manual injection

Error Log:

3800 GC:

ii't'ttﬁii-ittitit***&iti*ttt*i***ifiil"i!**iittil‘t"iit)it***ti*fﬁiiittitttttn
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Star Chromatography Workstation - Method Listing Fri Jun 16 15:46:06 2000
Method: A:\ISOMM.MTH

tiit*#******t'***ﬁ!********it*t*i*iiit***ﬂ'****iﬁ*i*ﬁttttiii**i*tiiiiti**

LERREEL SRR EEET]

Notes

IE R R R R ESEE TR

columna %0 inye y det 100 tiempo 5 min
Isopropancl a 2 propancna {(acetona)
Con nombres

AR R EE S E R EEEEF X IR RN

3800 GC

LA AR EAREEERERERNEEEE R E R R

Module Address: 44

Valve Table

Oven Power: On
Coolant: Off
Enable Coolant at: 100 C
Coolant Timaout: 1.00 min

Temp Rate Hold Total
{(C) {C/min) {min} {min}
100 0 5.00 5.00
Time Split Split
{min} State Ratio

Initial On 100

Front Injector EFC Type 1

Pressure Rate Hold Total
{psi) {(psi/min) (min) {min)
10.0 0.00 5.00 5.00

Coolant: Off
Enable Coolant at: 50 C
Coolant Timeout: 20.00 min
Stabilization Time: 0.30 min

Temp Rate Hold Total
{C) {C/min) {min) (min)
%0 0.0 5.00 5.00

93
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Oven Power: On
Temperature: 100 C
Electronics: On

Time Constant: Fast

Time Range Autozero
{min)
Initial 12 yes

Qutput Port A

Tine Signal Attenuation
{min} Source
Initial Front 4

Qutput Port B

Time Signal  Attenuation
{min} Source
Initial Front 2

Qutput Port C

Time Signal Attenuation
{rain) Source
Initial Front 2

Detector Informatien
Detector Bunch Rate : 4 points (10.0 Hz)

Monitor Length : 64 bunched points (6.4 sec)
Data File Name : isocu
Number Files From : 1

Integration Parameters Address 44 Channel Front

Subtract Blank Baseline : Mo

Initial S/N Ratio : 5

Initial Peak Width : 8 sec

Initial Tangent Height % : 5%

Monitor Noise + Before every run
Measurement Type : Peak Area

initial Peak Reject Value : 5600 counts
Report Unidentified Peaks : Yes

Report Missing Peaks : Yes

Calibration Setup Address 44 Channel Front
Calculation Type : 3 (No Calibration)
Number of Calibration Levels: 1

Curve Origin : Force 04
Curve Fit : Linear

Weighted Regression : (Mone)

Replicate Treatment : Average Calibration Replicates




Averaging Weight : 50% (applied to new replicates}
Replicate Tolerance : hdd replicates within tolerance of 0.5%
Out-of-Tolerance Action : No Actien

Calibration Range Tolerance : 10.0%
Out-of-Tolerance Action : No Action

Verification Setup kddress 44 Channel Front

Deviation Tolerance : 500.0%
out-of-Tolerance Action : No Actioen

Peak Table Address 44 Channel Front

Reference Peaks Time Windows:Width: 0.10 min. Retention Time 2.0%

Other Peaks Time Windows :Width: 0.05 min. Retention Time 2.0%

Peak Name : Propeno

Attributes : Ref:N 5td:N RRT:N Lock:N Group:0 Time: 2.650 min
Uses Standard :

Levael 1 Amount: 1.0004000

Coefficients . +0.0000e+000x~3 +0.0000e+000x"2 +0.0000e+000x +0.0000e+000
Peak Mame : Eter isopropilice

kttributes - Ref:N Std:N RRT:M Lock:N Group:0 Time:  2.300 min
Uses Standard :

Level 1 Amount: 1.0004Q00

Coefficients . +0.0000e+000x"~3 +0.00002+000x"2 +0.0000e+000x +0.00002+000
Peak Name : Acetona

Attributes : Ref:N Std:N RRT:N Lock:N Group:0 Time: 3.400 min
Uses Standard . :

Level 1 Amount: 1.0006000

Coefficients . +0.0000e+000x"3 +0.0000e+000x*2 +0.0000e+000x +0,0000e+000
Peak Name : Isopropanol

Attributes . Ref:M Std:N RRT:N Lock:N Group:0 Time: 3.800 min
Uses Standard :

Level 1 Armount: 1.000000

Coefficients . +0.0000e+000x"*3 +0.0000e+000x*2 +0.0000e+000x +0.00002+000

Time Events Table Rddress 44 Channel Front

Time Events Table Empty

Report Format: Module 3800 Address 44 Channel Front

Title : isopropancl a 2-propanona
Print Chromatogram i Yes
Chromatogram Options:
Start Retention Time : 1.00 minutes
End Retention Time : 1440.00 minutes
Length in Pages HE
Initial Chart Speed : 0.0 cm/min
Minutes per Tick : 1.0 05
Autoscale : On
Tims Events : On

Chromatogran Events : On




Retention Times
Peak Names
Baseline

Print Results

Results Options:
Units
Number of Decimal Digits
Show Peak Group Totals
Run Log
Error Log
Calibration Report
Revision Log
HNotes
Convert Results to ASCII?

Calibration Block Reports
Print Report
Convert Report to ASCII?
Print Copies

FITE

On
on
on

Yes

Yes
Off
Off
Off
Off
Qff
Qff

Off
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i TIC )
Data : Dr-Damian-Carlos-070 Date : 07-Jan-98 05:20
Sample: Alqueno .
Note : =~
Inlet : GC Ion Mode : EI+
Ion Species : Normal Ion TIC Range : m/z 29 to 650
13821E55 1
122
©2 -
- S T T T ¥ T v - T T T - T
E.3 1.2 1 .2 2° 3.e ¢ B 4.5 5.8 5.5 B.2 6.%9 7.2
Time (min.)
No. RT{min] Arza ~reix  Fzigho J=ighit% Width{sec] INTEG
i 1.26 1002.93 8.7, 11322.82 £9.67 0.72 BB
2 1.95 105%52.10 S1..7 294,65 -40.33 11.08 BR
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H
o
H
C;Hs
Exact Mass: 42.05

Mol. Wt.: 42.08
C, 85.63; H, 14.37

>

CgH |40
Exact Mass: 102.10
Mel. Wt.: 102.17
C,70.53; H, 13.81;, 0, 1566

o]

A

Exact Mass: 58.04
Mol. Wt.: 58.08
C, 62.04; H, 10.41; 0, 27.55

/OL
C;Hz0
Exact Mass: 60.06

Mol. Wt.: 60.10
C, 59.96; H, 13.42, 0, 26.62
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-ChemNMR H-1 Estimation

1.186 1.8

\3.19/
o}
/3Eg\

1.16 ’ 1.16

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

-
[AES
-

PPM

Protocel of the H-1 NMR Prediction:

Node Shift Base + Inc. Comment {ppm rel. to THMS)
CH3 1.16 ¢.86 methyl
6.25 1 beta -0-C
0.05 1 beta -C
CH 3.19 1.50 methine
0.34 2 alpha -C
1.35 1 alpha -0-C
CH3 1.16 0.86 methyl
0.25 1 beta -0-C
0.05 1 beta ~C
CH 3.19 1.50 methine
0.34 2 alpha -C
1.35 1 alpha -0-C
CH3 1.16 0.86 methyl
.25 1 beta -0-C
0.05 1 beta -C
CH3 1.16 0.86 methyl
0.25 1 beta -0-C
0.05 1 beta -C

o-l-l.




ChemNMR C-13 Estimation

233 _gsg 233
0

233 996 "233

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

o & | s 4 3 20 10
PPM

Protocsal of the C-13 NMR Prediction:

Node  Shift Base + Inc. Corment {ppm rel. to TMS)
CH3 23.3 -2.3 aliphatic
9.1 1 alpha -C
9.4 1 beta -C
1¢.1 1 beta -0
-2.5 1 gamma -C
0.6 2 delta ~C
-1.1 steric corrections
CH 65.6 -2.3 aliphatic
18.2 2 alpha -C
49.0 1 alpha -0
9.4 1 beta -C
-5.0 2 gamma ~C
-3.7 steric corrections
CH3 23.3 -2.3 aliphatic
9.1 1 alpha -C
9.4 1 beta -C
16.1 1 beta -0
-2.5 1 gamma -C
0.6 2 delta -C
-1.1 steric corrections

105



-1.1 Steric corrections
CH 65.6 -2.3 aliphatic
18.2 2 alpha -C
4%9.0 1 alpha -0
9.4 1 beta -C
-5.0 2 gamma -C
-3.7 steric corrections
CH3 23.3 -2.3 aliphatic
9.1 1 alpha -C
9.4 1 beta -C
10.1 1 beta -0
-2.5 1 gamma =-C
0.6 2 delta -C
-1.1 steric corrections
CH3 23.3 -2.3 aliphatic
2.1 1 alpha -C
9.4 1 beta -C
10.1 1 beta -0
-2.5 1 gamma -C
0.6 2 delta -C
-1.1 steric corrections
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ChemNMR H-1 Estimation

5.70
497 H
H

1.7

5.03

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

-
-
-

-
Ny

PPM

Protocol of the H-1 NMR Prediction:

Ncde shift Base + Inc.
CH3 1.71 0.86
0.85
H 5.03 5.25
-0.22
H 4.97 5.25
-0.28
H 5.70 5.25
0.45

Comment (ppm rel. to TMS)

mathyl

1 alpha -C=C
l-ethylens

1 -C cis
l-ethylena

1 -C trans
l-ethylen=

1 -C gen
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ChemNMR C-13 Estimation

H

Haisg
1327 172

H

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

PPM

Protocol of the C-13 NMR Predictien:

Node Skift Base + Inc. Comment {ppm rel. to TMS)

CH2 115.9 123.3 l-ethylene
=-7.4 1 -C
CH 132.7 123.3 l-ethylene
9.4 1-C
CH3 17.2 -2.3 - aliphatic
19.5 1 alpha -C=C
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ChemNMR H-1 Estimation

2.0

118 357

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

-

LI

T 0
2 1 0
PPM

Protocol of the H-1 NMR Prediction:

Hode shift Base + Inc. Comment {ppm rel. to TMS)
CH3 1.16 0.86 methyl
0.25 1 beta -0
.05 1 beta -C
CH 3.57 1.50 methine
0.34 2 atpha -C
1.73 1 alpha -0
CEI 1.16 0.86 methyl
0.25 1 beta -0
0.05 1 beta -C
(o] 2.0 2.00 alcohol
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ChemNMR C-13 Estimation

OH

22 849 95,

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

T T T T 7 T T T g ] 7 ] g
70 80 50 40 30 20 10 0
PPM

Protocol of the C-13 NMR Prediction:

Node Shift Base + Inc. Comment (ppm rel. to THS)

CH3 25.2

sy
@M OYo N
N A A =

aliphatic

1 alpha -C

1 beta -C -

1 beta -0

steric corrections
aliphatic

2 alpha -C

1 alpha -0
aliphatic

1 alpha -C

1 beta -C

1 beta -0

steric corrections

CH 64.9

N i |

CH3 25.2

(Sl = QY+ IV RN T o)
. '

WO R L B W

[
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ChemNMR H-1 Estimation

¢

A

2.09 2.09

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

PPM

Protocol of the H-1 NMR Predictien:

Node  Shift Base + Inc. Comment {ppm rel. to TMS5)
CH3 2.09 0.86 methyl

1.23 1 alpha -C{=0}C
CH3 2.08 0.86 methyl

1.23 1 alpha ~C(=0)C




ChemNMR C-13 Estimation

O

270 g9g9  27.0

Estimation Quality: blue = good, magenta = medium, red = rough

0 200 | 180 | 180 140 120 100 80 60
PPM

Protocol of the C-13 NMR Prediction:

Mode Shife Base + Inc. Comment (ppm rel. to TMS)
CH3 27.0 -2.3 aliphatic
29.3 1 alpha -C(=0)-C
C 206.0 193.0 l-carbonyl
13.0 2 -C
CH3 27.0 -2.3 aliphatic
29.3 ‘1 alpha -C{=0}~C




Capitulo IV COSTOS DE IMPLEMENTACION

Para llevar a cabo un andlisis de costos, hay que tener en cuenta los requerimientos
indispensables para la implementacién de la microplanta.

- Requerimientos

- Vilvulas

- Tuberia de acero inoxidable

- Flujémetro

- Termopares

- Caja de control

- Cromatdgrafo de gases

- Gases de arrastre y reaccién

Se describen las piezas indispensables para el montado de ia misma.

Cotizado por Espirragos y twberfas ......cconnnree. Tel. (248) 48906 Pucbla, Méx. (Tabla 6}
Cantidad | Unidad | Descripcidn Catalogo  |Precio Importe
10 Pz Vilvulas de paso 7165G4Y | 119.77 1,197.7
6 Pz Vilvulas de paso 7015G2Y  [99.4] 596.46
7 Pz “tee" AMPT-316 | 16.85 117.95
3 Pz “ree” 2MPT-316 [12.73 38.19
2 Pz Vilvulas de aguja 1315G4Y  [90.02 150.04
2 Pz “Cruz” 2CSP-316 24.56 49.12
2 Pz 4RMP2- 1430 8.60
316
6.1 Mits Tubing S/C acero inox- 6.70 40.87
316de A
12.2 Mts Tubing S/C acero inox- 15.37 187.51
316de 1/8*
2 Pz Reductor de  presién 417.90 835.80
variable rango de o. 7 al
Kgfem2, con conexidn
para acero inox 316
2 Pz Medidor de presién max. 71.30 142.60
4 Kg/Cm2 en acero inox
316
TOTAL 3,394.84
Ddélares
Tabla 6
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Equipar 5.A. de C.V. (Tabla 7)

Cantidad | Unidad

Descripcién Catalogo Precic Importe
1 Pz |Bafio de recirculacién | HKI426- 1772.06 1772.06
mod. DC10-P5/U 1852
Hooke Fab. USA
2 Pz |Cinta de calentamiento|Syth00051-| 62.02 122,04
fibrox 12 * 3 ft 080
4 Pz |Cinta de calentamiento|CP136050-  73.43 29372
fibrox V2" * 3 ft 10
TOTAL 2187.82 ddlares
Tabla 7
Varian S.A.
Cromatdgrafo de gases Modelo 3800 20,869.00 dls.
Instalacién de valvula automitica y detector al mismo 9,532.00 dls.

Los costos fijos para implementacién de esta microplanta oscitan en

Esparragos y tuberias 3394.84

Equipar 2187.82
Varian S.A. 20869.00
Varian S.A. 9532.00
Caja de control 1600.00
Total 37583.66 dis.

Este costo puede reducirse, utilizando una vilvula de inyeccién manual, pero para efectuar

un estudio cinético de un procese, o una determinada reaccién, es conveniente que sea

estandarizado, para ser repetible las inyecciones, y de esta forma poder observar con mayor

precision, el avance o ta cinética de la reaccidn en cuestién.
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Los costos variables realmente no tienen mucha relevancia, y estén dados por la energia

eléctrica, los gases, y los honorarios del operador.
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Capitulo V CONCLUSIONES

1. Se cumplieron los objetivos planeados: La instalacién de una microplanta para la
prueba de sélidos cataliticos acoplado a un cromatégrafo de gases.

2. Observamos el funcionamiento en las pruebas de arranque, mediante el estudio de Ia
reaccion de deshidratacion del isopropanel para dar lugar a la transformacidn del
alcohol isopropilico en propeno, éter isopropilico y acetona.

3. Se puede observar claramente Ia gran utilidad que presentan estos tipos de plantas.

4. Esta planta en particular, sirve para muchos fines, se pueden obtener datos cinéticos,
tiempos de contacto, tiempos de reaccidn, espacio velocidad en volimen, en peso,
relacién de gases, relaciones de compuestos orgdnicos, hidrocarburos aromitico,
olefinas aromdlicas, efecto acelerado de envejecimiento, envenenamienio de un
catalizador (por Ej. Azufre), pruebas de actividad catalitica, pruebas de evaluacién
acelerada, determinar cinéticas de reaccidn, tiempo de contacto.

5. Para la construccién de la misma se presentaron muchas complicaciones por lo cual
el tiempo de construccién fue pro]onéado, debido a que los materiales de
construccién son especiales, principalmente el tipo de (_:uerdas, ya que estas
permiten un sellado perfecto, para soportar la presién.

6. Existen muy pocos proveedores de este tipo de material en México, y casi todo el
material es de importacién, en consecuencia es de muy alto costo, y lardan mucho
tiempo en entregarlo.

7. Otra dificultad que se presentd fue el acoplamiento de la vilvula de 6 pasos al

cromatégrafo de gases, debido a que es una vélvula especial, segin a las
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10,

11

12.

caracteristicas especificas del cromatégrafo, y para aseguramos que cumpla los
requisitos se solicito directamente al fabricante. (VARIAN).

La vélvula que finalmente se instalé fue manual ya que la automatizada tenfa un -
precio excesivo, asi como un tiempo de instalacién muy largo.

En un principic se planeo que fuera completamente de acero inoxidable, pero
debido a las dificultades para obtenerlo se optd por utilizar algunas conexiones de
bronce.

En México no se emplean conexiones de acero inoxidable en de didmetros tan
pequefios, por lo cual solo se pudieron conseguir reductores y/o coples en bronce de
/16",

Se construyé un condensador saturador cuya fabricacidn resultd lenta (al tener una
caracteristica especifica y tantos puntos a soldar), por lo que hay que tener extrema
precaucidn en cualquier movimiento en la microplanta, para evitar generar tensién
en el saturador-condensador y provoque su fractura. Por lo que se pudo vencer este
obsticulo.

También resultd complejo el sellado de las conexiones del saturador-condensador y

vidrip-metal,
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ANEXO1
Espectros esperimentales y teéricos

Espectroscopia de resonancia magnética nuclear (RMN):

Esta técnica, durante los dltimos afios se ha convertido en una de las més poderosas al
servicio del quimico orgdnico dedicado a la determinacion de estructuras, se basa en el
hecho de que algunos ndcleos se comportan como pequefios imanes y absorben energfa de
radiofrecuencia (107-10° ciclos por segundo; c.p.s.) en campos magnéticos intensos. La
frecuencia depende no sélo de la naturaleza del nicleo, sino también de la naturaleza
quimica de sus alrededores. La diferencia entre la frecuencia de RM.N. 'H y *C y la de los
protones de una sustancia patrén (tetrametilsilano, SiMe,), se denomina desplazamiento
quimico & {medido en partes por millén; p.p.m.). Los detalles estructurales y estéricos, sc
ponen de manifiesto por el desdoblamiento de las lineas, lo que se conoce como

acoplamiento spin-spin y se indica en valores de J, medidos en c.p.s.
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