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Resumen

Titulo: Puesta a punto y determinacion de las condiciones de operacion de un reactor en fase
continua en la reaccion de deshidratacion de glicerol.”

Autor: Karen Viviana Amorocho Cubides, Angel David Guevara Pinzon™

Palabras Clave: Glicerol, limitaciones difusionales, deshidratacion catalitica, estabilidad, Zeolita
ZSM-5

Descripcion: Uno de los subproductos de la industria del biodiesel es el glicerol, subproducto que
se obtiene en abundancia y que puede ser utilizado para la obtencion de diferentes productos de
mayor valor agregado. Diversos estudios reportan el uso del glicerol como materia prima para la
produccién de acroleina mediante la reaccion de deshidratacién, en la cual se emplean
catalizadores acidos como la zeolita ZSM-5. El estudio de este sistema catalitico ha permitido
analizar efectos como la influencia de la acidez en dicha reaccion, o la estabilidad de los
catalizadores utilizado, sin embargo, alin son necesario mas investigaciones a nivel del laboratorio
que ayuden a mejorar el entendimiento del proceso y que faciliten su aplicacién a nivel industrial.
Los estudios a nivel de laboratorio son importantes porque permiten validar hipotesis y comparar
diferentes resultados obtenidos por diversos grupos para enriquecer la investigacion. Respecto a
sistemas cataliticos heterogéneos, como el estudiado en esta investigacion, las condiciones de
reaccién y el estudio de los fendmenos de limitaciones difusionales, son muy importantes ya que
permiten determinar la actividad intrinseca de los catalizadores y de esta manera se pueden realizar
comparaciones con base en el total potencial de los catalizadores.

Este trabajo tuvo como proposito realizar la puesta a punto de un reactor en fase continua para
llevar a cabo la reaccién de deshidratacion, utilizando como catalizador una zeolita ZSM-5. Se
establecieron las condiciones adecuadas de operacion como: temperatura, presion, flujos; ademas,
se establecieron las condiciones donde no se presenten limitaciones difusionales de transferencia
de masa (internas y externas) en el lecho catalitico y asi aprovechar al maximo los sitios acidos
del catalizador. Aplicando el criterio propuesto por Le Page se encontraron los diametros de
particula y flujos adecuados.

* Trabajo de Grado

™ Facultad de Ingenieria Fisicoquimica. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Nombres y Apellidos completos.
Titulo académico completo de mayor rango. Codirector: Nombres y Apellidos completos. Titulo académico completo
de mayor rango
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Abstract

Title: Setup and determination of the operating conditions of a continuous phase reactor in the
glycerol dehydration reaction
Author: Karen Viviana Amorocho Cubides, Angel David Guevara Pinzon™

Key Words: Glycerol, diffusion limitations, catalytic dehydration, stability, ZSM-5 zeolite.

Description: One of the by-products of the biodiesel industry is glycerol, it is obtained in
abundance and can be used to obtain different products with great added value. Various studies
had reported the use of glycerol as a raw material for the production of acrolein through the
dehydration reaction, in which acid catalysts such as ZSM- 5 zeolite is used. The study of this
catalytic system has allowed to analyze effects such as the influence of acidity in the reaction, or
the stability of the catalysts used, however, more research is still necessary at the laboratory level
to help improve the understanding of the process and facilitate its application at an industrial level.
Laboratory-level studies are important because they allow to validate hypotheses and compare
different results obtained by different groups to enrich the investigation. Regarding heterogeneous
catalytic systems, such as the one studied in this research, the reaction conditions and the study of
the phenomena of diffusion limitations are very important since they allow the intrinsic activity of
the catalysts to be determined and in this way, comparisons can be made based on the full potential
of the catalysts.

The purpose of this work was to set up a continuous phase reactor to carry out the dehydration
reaction, using a ZSM-5 zeolite as a catalyst. The appropriate operating conditions were
established such as: temperature, pressure, flows; Furthermore, conditions were established where
there are no diffusional mass transfer limitations (internal and external) in the catalytic bed and
thus approach of the acidic sites of the catalyst. Applying the criterion proposed by Le Page, the
suitable particle diameters and fluxes were found.

* Trabajo de Grado

™ Facultad de Ingenieria Fisicoquimica. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Nombres y Apellidos completos.
Titulo académico completo de mayor rango. Codirector: Nombres y Apellidos completos. Titulo académico completo
de mayor rango
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Introduccion

La creciente demanda energética a nivel mundial, la necesidad del mejoramiento de las
energias no renovables utilizadas actualmente y el impacto negativo que ocasiona el uso de
combustibles fosiles sobre el medio ambiente, abren las puertas para la busqueda de alternativas
que remplacen los procesos petroquimicos tradicionales, por procesos en los cuales se utilicen
recursos renovables y més econémicos (Abdullah Alhanash, Kozhevnikova, & Kozhevnikov,
2010). Durante los altimos afios, se han venido desarrollando alternativas en la produccion de
biodiesel por transesterificacion de aceites vegetales y grasa animal, proceso que genera glicerol
como producto derivado, que representa el 10% de los productos totales  (Alhanash,
Kozhevnikova, & Kozhevnikov, 2010) (Katryniok, Paul, Capron, & Dumeignil, 2009) (Possato,
y otros, 2013) En Colombia, se producen 20.000 L/dia de biodiesel, los cuales generan
aproximadamente 2.000 L/dia de glicerol, pasando el glicerol de ser un subproducto a ser un
residuo que se produce por toneladas (Serna Restrepo & Gonzalez Mejia, 2018).

El glicerol que no se refina, generalmente, es quemado ya que resulta muy costoso refinarlo
hasta una elevada pureza. Esto ocasiona un desperdicio de materia prima organica con un gran
potencial de aprovechamiento (Serna Restrepo & Gonzélez Mejia, 2018). Por lo tanto, es necesario
analizar alternativas de aprovechamiento del glicerol de baja calidad (glicerina cruda) que le den
un mayor valor agregado. Una posibilidad es usarlo como molécula plataforma de productos
quimicos con mayor valor agregado como los que se muestran en el Figura 1 (Katryniok, Paul,
Capron, & Dumeignil, 2009; Tsukuda, Sato, Ryoji, & Sodesawa, 2007; Chai, Wang, Liang, & Bo-

Qing, 2007; Chai, Wang, Liang, & Bo-Qing, 2009).
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Figura 1.

Rutas de valorizacion de glicerol
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Como muestra la Figura 1, el glicerol tiene gran potencial para ser aprovechado como
materia prima en diferentes rutas de reaccién. Una de las formas mas prometedoras de valorizacion
del glicerol es la produccion de acroleina por deshidratacion catalitica (Brandner et al ., 2009). La
acroleina es un intermedio importante para la sintesis de &cido acrilico y la produccién de
polimeros utilizados en productos de higiene como: pafiales, detergentes y pinturas de paredes.
También, la acroleina es usada en el sector agricola como suplemento en la alimentacion animal y
como plaguicida para controlar algas, bacterias y moluscos (Carrico et al., 2016; Lafuente Aranda,
2017).

En la actualidad, la produccién de acroleina a escala industrial se da por oxidacién de
propileno en reactores de lecho fijo con oxigeno del aire, en presencia de 6xidos metalicos mixtos
como catalizadores, donde el propileno puede lograr una conversion de hasta el 95% (Serna
Restrepo & Gonzélez Mejia, 2018). Este método tiene diferentes inconvenientes, como, por

ejemplo: el alto costo en el mercado del propileno, la baja productividad especifica del proceso y,
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por ultimo, la altisima competencia de la reaccion de oxidacion parcial del propileno con la
combustion; esto ultimo hace del proceso una gran fuente de produccion de emisiones de CO2
(Danov, 2017; Bettahar, Costentin, Savary, & Lavalley, 1996).

La deshidratacion catalitica &cida de glicerol en acroleina podria ser una alternativa
sostenible a la actual tecnologia de acroleina basada en propileno (Chai, Wang, Liang, & Bo-Qing,
, 2007; Zhou, Zhao, Tong, Wu, & Ha, 2013). A nivel de laboratorio, la reaccién se lleva a cabo,
generalmente, en reactores adiabaticos de lecho fijo hechos de cuarzo, dispuestos de manera
vertical y operados a presion atmosférica y alimentados con mezclas de glicerol y vapor de agua
entre 260-350 °C (Alhanash, Kozhevnikova, & Kozhevnikov, 2010; Cecilia, Garcia-Sancho, &
Mérida-Robles, 2017).

Entre los catalizadores empleados para la reaccion de deshidratacion del glicerol se
encuentra la zeolita ZSM-5 (Kraleva et al ., 2011; Cecilia, Garcia-Sancho, & Mérida-Robles, 2017;
Jia, Liu, Schmidt, Lu, & Schuth, 2010; Choi, Park, Yun, Sik, & Yi, 2014; Beerthuis, y otros, 2017).
Sobre este tipo de sélidos, la deshidratacién puede proceder por las dos vias de reaccion mostradas
en la Figura 2. La primera ruta (a) que conduce a la acroleina, cosiste en la deshidratacion de los
grupos hidroxilo secundarios internos del glicerol, seguida de los grupos hidroxilo primarios
terminales que se encuentran ambos en los sitios &cidos de Brgnsted (BAS) (Figura 2a). (b) La
deshidratacion que conduce al acetol, consiste en un solo paso que ocurre exclusivamente para los
grupos hidroxilo primarios de glicerol en los sitios &cidos de Lewis (LAS) (Figura 2b) (Lourengo,
Macedo, & Fernandes, 2012; Le Page, 1987). Esto quiere decir que para favorecer la obtencion de

acroleina se debe tener una alta concentracion de sitios acidos Bronsted.
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Figura 2.

Via de reaccidn para acroleina (a), Via de reaccion para acetol (b)
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Aunque las zeolitas son catalizadores prometedores gracias a una apropiada acidez para
este tipo de reaccidn, debido a sus microporos (0,25-1,00 nm), se pueden presentar limitaciones
en la difusion de los reactivos al interior de los poros donde se encuentra mayoritariamente los
sitios activos, impidiendo el total aprovechamiento de los mismos (Possato et al., 2013; Thiele,
1939; Talebian-Kiakalaieh & Saidina, 2016); por lo tanto, si se reportan resultados cataliticos en
presencia de limitaciones, no se podria determinar el verdadero potencial de los catalizadores, y
ademas dificultaria la comparacion de los resultados cataliticos entre diferentes investigaciones
(Bodalo Santoyo et al., 1988; Caballero, Guerrero-Amaya, & Baldovino-Medrano, 2019).

Las limitaciones difusionales son fendmenos de transferencia de masa asociada a las dos
difusiones presentes en la catélisis heterogénea (difusion interna y externa). En el caso de
limitaciones externas, se trata de la capacidad que tiene un fluido de una fase homogénea para
difundirse a traves de particulas porosas venciendo la capa limite; en el caso de las limitaciones
internas esta atribuida a la capacidad del fluido para alcanzar los sitios activos dentro de los poros
de un catalizador (Le Page, 1987; Caballero, Guerrero-Amaya, & Baldovino-Medrano, 2019;

Talebian-Kiakalaieh & Saidina, 2016)
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La influencia de limitaciones de transporte de masa sobre el comportamiento de
catalizadores solidos puede ser evaluada tanto de manera tedrica como experimental (Talebian-
Kiakalaieh & Saidina, 2016). La evaluacion tedrica hace uso del célculo de pardmetros
adimensionales como el modulo de Thiele (¢i) y el factor de efectividad (n) y asi evaluar el
rendimiento del catalizador en diferentes reacciones (Thiele, 1939; Mandaliya, Moharir, & Gudi,
2013). Sin embargo, este método esta limitado por los supuestos que se hagan en cuanto a la
cinética de las reacciones, los parametros de la transferencia de masa, las propiedades
fisicoquimicas ligadas con los componentes en fase gas y del sélido catalitico y de la geometria'y
fraccion de vacio del lecho del reactor (Bird & W, 2002; Rawlings & Ekerdt, 2011; Malekshian,
De Visscher, & Hill, 2014; Kefayati, 2015). Por su parte, la determinacién de las limitaciones
difusionales de forma experimental puede hacerse adoptando procedimientos como el propuesto
por Le Page (Le Page, 1987). Especificamente, para analizar la presencia de limitaciones internas,
el experimento consiste en disminuir el diametro de particula (dp) de catalizador manteniendo
constantes temperatura, presion y velocidad espacial (WHSV). Si al graficar conversion contra el
tamafio de particula la conversion varia, la difusion interna es limitante, pero si la conversion es
constante no hay limitacion por difusion interna. (Talebian-Kiakalaieh & Saidina, 2016)

Para evaluar la existencia de limitaciones de transferencia de masa externas, segun el
criterio de Le Page (Le Page, 1987), se varia el flujo del alimento y el tamafio del lecho catalitico
proporcionalmente para mantener constante la WHSV, manteniendo los didmetros de particula
(dp) constante. De esta manera se realizan reacciones a diferentes configuraciones de flujo-
volumen del lecho con el mismo dp y se observa el comportamiento de la conversion de glicerol

en estado estacionario. Segun el criterio a medida que se aumenta la relacion de flujo y el volumen
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del lecho se observa un punto en el que la conversion empieza ser igual, este punto determina la
ausencia de limitaciones difusionales externas. (Talebian-Kiakalaieh & Saidina, 2016)
Considerando lo expuesto antes, este trabajo tiene como proposito realizar la puesta a punto
de un reactor catalitico de lecho fijo continuo para la deshidratacion de glicerol hacia acroleina.
La puesta a punto del reactor requirié determinar unas condiciones adecuadas para su operacion
del reactor; perfiles de flujo y térmicos del sistema, asi como un régimen hidrodinamico de
operacion donde no se presenten limitaciones de transporte de masa. En consecuencia, fue
necesario desarrollar un protocolo para las pruebas cataliticas del sistema de reaccién que
permitiera hacer la reaccion de deshidratacién de glicerol sobre una zeolita ZSM-5 bajo
condiciones estables de temperatura, presion y flujo. Asi mismo, se hicieron andlisis tedricos y
experimentales para establecer la presencia de limitaciones de transferencia de masa. Esto ultimo
es fundamental para estudiar el comportamiento de catalizadores del proceso en términos de la
cinética intrinseca de los mismos. Ademas, los parametros que a futuro puedan determinarse sobre
el comportamiento catalitico seran esenciales para el modelamiento y el disefio de reactores de

proceso.
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General

Realizar la puesta a punto y la determinacion de las condiciones de operacion de un reactor
en fase continua para la reaccion de deshidratacion de glicerol
1.2 Objetivos Especificos

Elaborar un protocolo para las pruebas cataliticas de un sistema en fase continua para la
reaccion de deshidratacion de glicerol

Establecer condiciones apropiadas de operacién buscando destacar condiciones donde la

reaccion sea controlada por la trasferencia de masa.
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2. Metodologia
La metodologia de este trabajo esta dividida acorde al siguiente diagrama.
Figura 3.
Etapas metodolégicas del proyecto.

Sistema catalitico

Descripcion Material de
. Reactor
del sistema llenado

Reacciones preliminares

Reaccién en Ajuste de
blanco variables

Estudiode limitaciones
difusionales

Limitaciones Limitaciones

Estabilidad .
internas Externas

Pruebas cataliticas

2.1 Sistema catalitico
2.1.1 Descripcion del sistema.

El sistema catalitico, presentado en la Figura 4, estd conformado por un tanque de
almacenamiento de carga (1) la cual es alimentada al reactor (6) por medio de una bomba de
desplazamiento positivo 30R2BEYC-D3 (Bodin Electric Company) (3), también se alimenta al
sistema de reaccion una corriente de nitrogeno (8) que actia como gas de arrastre. El reactor,
consiste en un cilindro de acero inoxidable #316 (52 cm largo y d.i 7,9 mm). Previo a su entrada

al reactor el nitrégeno pasa a través de un filtro de retencion de humedad (10) y de un controlador
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de flujo (EI-Flow Prestige FG-201CV, Bronkhorst controlado por el programa Flow DDE y Flow
plot ver Anexo C, para seguir el instructivo de los programas) (11), donde se ajusta el caudal en
30 ml/min. Los productos de reaccién y las moléculas no convertidas son dirigidos a un
condensador, cuya agua de enfriamiento es alimentada desde un tanque de almacenamiento
externo (19) con la ayuda de una bomba de tipo pecera (20), con el fin de evitar la volatilizacién
de los productos (Imégenes del sistema de reaccion, Anexo A).

Figura 4.

Diagrama del sistema catalitico.
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precalentamiento
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1.Tanaque de almacenamiento de la carga 2 Vdivula de paso 3 Bomba de piston 4 Valvula de paso 5 Serpentin de
calentamiento 6 Reactor 7.Horno 8.Cilindro de gas de nitrogeno 9 Manémetro 10.Filtro de retencion de humedad
11.Controlador de flujo masico 12 Computador 13 FlowBus 14 Valvula de paso 15. Medidor de presion 16.Controlador
del horno 17 Serpentin de enfnamiento 18.Condensador 19 Tanque de almacenamiento de agua 20.Bomba de pecera

2.1.2 Llenado del reactor.

El reactor se llen6 dispersando el catalizador en particulas de borosilicato del mismo
tamafo. El lecho catalitico se ubicé entre dos capas de lana de vidrio de 1 cm de espesor. Luego,
se agregaron 2 cm de las particulas de vidrio del mismo tamafio que las particulas de catalizador y

nuevamente, dos capas de lana de vidrio de 1 cm de espesor. El resto del reactor es llenado con
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esferas de borosilicato de 4 mm de didmetro hasta llegar a los extremos en donde se finaliza el
Ilenado con dos capas més de lana de vidrio como se ilustra en la Figura 5.
Figura 5.

Esquema de llenado del reactor.
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2.1.3 Preparacion del catalizador.

Se utiliz6 como catalizador una zeolita ZSM-5 preparada por el método sol-gel. Las
caracteristicas de la zeolita utilizada se reportan en la informacién suplementaria (cristalinidad,
morfologia y composicion quimica, superficie especifica y porosidad y composicion quimica en
superficie) (Ver anexo A). Para obtener las particulas de catalizador en el tamafio deseado para las
pruebas de limitaciones difusionales, éste fue primero comprimido utilizando una prensa
hidraulica (Specac) con la ayuda de un sistema de cilindros de acero inoxidable (Ver imagen

Anexo B), Las pastillas se fabricaron con una profundidad de 0,3 cmy 1 cm de diametro, le presion
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utilizada para cada pastilla fue de 3 toneladas y permanecié a esta presion durante 1 min.
Posteriormente, para obtener los diametros de particula a utilizar en las reacciones las pastillas se
maceraron y tamizaron para obtener particulas con tamafios entre 600-300 um, 300-180 um y 180-
45 pm.

2.2 Pruebas cataliticas.

Se realizaron pruebas cataliticas con el objetivo de establecer el protocolo de reaccion y
encontrar condiciones de estables de temperatura, presion y flujo de reactivos en el sistema.
2.2.1 Reaccidn sin catalizador.

Para determinar si el material de relleno del reactor era inerte, se realizé una prueba en la
cual el reactor se empacd sin catalizador, utilizando las condiciones de presién, temperatura y flujo
de reactivos de una de las pruebas cataliticas para la evaluacion de limitaciones de transferencia
de masa. Los resultados de la prueba se analizaron tomando tres muestras del efluente del reactor
con intervalos de una hora. Se comparé la composicion quimica de los efluentes del reactor con la
composicion del alimento y se comprob6 que el material de vidrio usado para rellenar el reactor
es inerte en la reaccion.

2.2.2 Determinacién de las condiciones de operacion del sistema.

2.2.2.1 Condiciones de flujo de gas de arrastre.

Por medio del controlador de flujo masico) se ajusto el flujo volumétrico del gas de arrastre
en 30 ml/min. Se midio el flujo a la salida del sistema de reaccion, Figura 4, continuamente para
garantizar que fuese estable.

2.2.2.2 Condiciones de flujo de la carga glicerol/agua.

Con base en las reacciones propuestas para la determinacion de las limitaciones

difusionales, se graduo la valvula de la bomba de desplazamiento positivo para encontrar el flujo
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necesario para cada reaccion, La medicion del flujo se hizo en dos partes diferentes del sistema de
reaccion; la primera, antes de la entrada al reactor y la segunda en la salida de los productos del
reactor. Las medidas se hicieron con una probeta que se dejaba llenar por 5 min y, pasado este
tiempo se anotd el incremento en el peso y en el volumen que se obtenia para de esta forma obtener
el flujo del alimento.

2.2.2.3 Perfil de temperatura del horno y presion del sistema.

Para el establecimiento del perfil de temperatura, se hicieron reacciones preliminares en
las que se monitoreaba el comportamiento de la temperatura en las tres zonas del horno; entrada,
lecho y salida prestando especial atencion en la zona del lecho catalitico. También, se monitoreo
la temperatura de la resistencia térmica y del termopar puesto en el interior del lecho catalitico del
reactor. De esta manera, se lograron determinar los intervalos de flujo masico para el proceso y se
hizo el ajuste de los controladores del horno que afectaban la estabilidad de la temperatura y la
presion del sistema. Se debia garantizar que la temperatura del lecho fuera estable en 320°C
durante el tiempo de reaccion.

En el caso de la presion, se hicieron lecturas del medidor de presiébn manomeétrica (15)
(Figura 4) en las reacciones preliminares, buscando el tamafio de las particulas del catalizador
apropiado para mantener la presion al nivel de la presion atmosférica, garantizando que no existiera
taponamiento del reactor.

2.2.3 Anélisis de los productos de reaccion.

El andlisis de los productos de reaccion se hizo con un cromatografo de gases GC-2010
plus, equipado con un detector FID y un inyector automatico, utilizando una columna (DB-WAX
Ul 30m x 0.25mm x i.d 0,25um), Para los analisis, se tuvieron en cuenta las siguientes condiciones:

la temperatura del horno GC se programé para iniciar en 100°C y subir hasta 240°Ccon una
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velocidad de 10 ° C » min-1, luego para que permaneciera en 240 °C durante 5 min. Se utiliz6 un
flujo de H2 de 50 ml » min-1 como gas portador, todos los gases marca Linde Colombia SA con
una pureza igual o mayor a 99,9%, con una velocidad lineal de 19 cm ¢ s-1 (1.1 ml * min-1, a flujo
constante). Para la cuantificacion de los productos de reaccion, se implement6 el método del
estandar interno con etilenglicol (Merck, 99,5%). Este ultimo, se afiadia a las muestras tomadas
del efluente del reactor en una cantidad necesaria para tener una solucion de 2% p/p de etilenglicol.
Para la identificacién y cuantificacion de los productos de reaccion se hicieron curvas de
calibracién para el acetol (Merck, 95%), y el glicerol (Suquin, 99,7%).

Los resultados de las pruebas cataliticas se expresaron en términos de la conversion de

glicerol (%Xi)

06X = Hnicial Tfinat , 49 (Ec. 1)

Nijnicial

Donde la niipiciqr ¥ Nifima: SON las moles de glicerol a la entrada y salida del reactor
respectivamente.

2.2 Estudio de limitaciones difusionales.
2.3.1 Limitaciones difusionales tedricas.

2.3.1.1 Criterio Weisz-Prater.

El criterio Weisz-Prater (W-P) ha sido utilizado para evaluar la magnitud relativa de las
limitaciones difusionales dentro de los poros de las particulas de un catalizador mediante el calculo
del parametro Cwyp. Este método permite determinar los parametros cinéticos y de adsorcién usando
una relacién entre el médulo de Thiele y el factor de efectividad. Para valores de Cwp<< 1, la
reaccion estaria operando en un régimen libre de limitaciones difusionales (Garcia, Bidabehere, &

Sedran, 2017).
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En este trabajo, el pardmetro Cwp Se estimd asumiendo que todas las particulas de
catalizador tienen forma esférica y que la reaccion de deshidratacion es de primer orden
(Malekshian, De Visscher, & Hill, 2014; Rout & Jakobsen, 2013). Los céalculos requirieron la
evaluacion de los parametros siguientes.

Primero, se estimd el factor de efectividad para limitaciones difusionales internas (Thiele,

1939; (Mandaliya, Moharir, & Gudi, 2013).

n:%(goC othp — 1) (Ec. 2)

Reorganizando la ecuacién 2 con nop?=Cup Se tiene la expresion siguiente.

Cwp=3(¢Cothep — 1) (Ec. 3)

Para determinar el modulo de Thiele se usé la ecuacién 4.

k
Deff

@ =R (Ec. 4)
Donde, R y k son el radio de la particula y la constante de velocidad de reaccion,
respectivamente.

Otra constante de importancia para el célculo de Cwyp es la difusividad efectiva (Defr). Para

estimarla, primero se calcul6 la difusividad del gas de los reactivos (Dag), Y, luego se aplico la
Dyp =1.173X10716 (¢ M) —— (Ec.5)
uVy
&
D€ff == ;'DAB (EC 6)

ecuacion 5 en este estudio es calculada a partir de la ecuacion 6 (Delidovich et al., 2013)
Donde, en la ecuacion 5, Mgy us son el peso molecular y la viscosidad del solvente (agua).

Vaes el volumen molar del glicerol a su temperatura de ebullicién (Bas, 1915) y ¢ es el pardmetro
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de asociacion, 2.6 para el agua (Gemo, Biasi, Canu, & Salmi, 2011; Geankopolis, 2009). Mientras
que en la ecuacion 6, Luego, la difusividad efectiva es calculada con ecuacion 6, e= porosidad de
la particula y t=tortuosidad del lecho catalitico. Estos parametros se estimaron a partir de una
grafica de adsorcion-desorcion (anexo D). Se puede obtener el valor de € (porosidad) y de t
(tortuosidad) a través de 1=1-0.5In(¢) (Malekshian, De Visscher, & Hill, 2014; Delgado, 2006;
Tien & Turkdoga E, 1970).

2.3.2 Determinacion experimental de la presencia de limitaciones difusionales.

2.3.2.1 Limitaciones internas.

Las pruebas de limitaciones internas se llevaron a cabo con particulas de catalizador de los
tres didmetros de particula antes mencionados, pagina 8, usando un flujo de alimentacion al reactor
de 15 g/h y empacando el reactor con un lecho catalitico de 3 cm. De este modo, la velocidad
espacial (WHSV: weight hourly space velocity) se mantuvo constante en 75 h-1.

2.3.2.2 Limitaciones externas.

Estas pruebas se hicieron con dos tamafios de particula de catalizador diferentes,
especificamente, 600-300 y 300-180 um. Asi, se analizd el comportamiento de la reaccion
variando la relaciéon de flujo-longitud del lecho. Para el dp de 600-300 um se realizaron tres
reacciones con flujos de 15, 19.5 y 24 g/h y para el dp de 300-180 pm se realizaron cinco
reacciones diferentes con los flujos de 15, 17.5, 19.5, 21 y 24 g/h manteniendo constante el WHSV
en cada una de ellas.

2.3.3 Anélisis de reproducibilidad.
Para determinar la reproducibilidad de las pruebas cataliticas, se realizaron tres réplicas de

una reaccion catalitica definida.
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3. Resultados.

Para establecer un protocolo adecuado de reaccion, se propuso analizar el comportamiento
del montaje experimental, Figura 4, en tres zonas, a saber: calentamiento, reaccion y enfriamiento.
Los resultados de este analisis fueron:

- Zona de calentamiento: para una operacion estable, es necesario realizar un
precalentamiento de la mezcla glicerol/agua alimentada al reactor hasta convertirla en un vapor.
De este modo, se evita un choque térmico entre el alimento y el lecho catalitico con lo cual se
contribuye a que la temperatura del lecho catalitico sea lo mas homogénea y estable posible. En
general, se probaron diferentes arreglos que permitieran subir la temperatura de la carga inicial en
esta zona del sistema, incluyendo el uso de cintas de calentamiento, mantas térmicas y
recubrimientos de aluminio en la tuberia.

- Zona de reaccion: Se garantizo que el lecho catalitico tuviese un perfil isotérmico.
En particular, se encontraron condiciones que garantizaban una temperatura de reacciéon de 320°C
(Tsukuda, Sato, Ryoji, & Sodesawa, 2007; Chai et al., 2009; Jia, Liu, Schmidt, Lu, & Schuth,
2010; Alhanash, Kozhevnikova, & Kozhevnikov, 2010). Durante los ensayos correspondientes, se
realizaron monitoreos de temperatura variando la posicion de los termopares usados en el sistema.
Con estos experimentos se determind un programa para el controlador de temperatura del horno
adiabatico.

- Zona de enfriamiento: Para evitar la volatilizacion de los productos de reaccion, se
implemento un sistema de enfriamiento para la corriente a la salida del reactor. De este modo, se
garantizo que la concentracion de los principales productos de reaccion, acroleina y acetol no
cambiara por evaporacion del efluente de reaccion. Se probaron diferentes configuraciones para el

condensador y la recoleccion de los productos que incluyeron: (i) disminuir la temperatura del
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almacenamiento del agua de enfriamiento y (ii) configurar un intercambiador de calor en forma de
serpentin antes de la entrada a un condensador refrigerado con la ayuda de agua.
3.1 Protocolo de pruebas cataliticas.

Como resultado de la investigacion se obtuvo un protocolo para llevar a cabo la reaccion
de deshidratacion de glicerol bajo condiciones estables de temperatura, presion y flujo de
alimentacion. A continuacion, se presenta este protocolo.

3.1.1 Llenado y montaje del reactor.

Se hace el llenado del reactor de acuerdo con lo mostrado en la Figura 5, teniendo en cuenta
la cantidad de catalizador por emplear. El reactor se monta en el sistema empleando una relacion
de flujo-longitud del lecho de 19,5 g/h y 4 cm respectivamente con 0.026 g de la zeolita con dp de
300-180 pum.

3.1.2 Preparacion del alimento de reaccion.

Se preparan 2 L de La solucion acuosa de glicerol al 10% p/p. Una vez puesto el reactor en
la zona de reaccion y llenado el tanque de almacenamiento del alimento (Figura 4), se abre el
cilindro de nitrégeno asegurandose que la presion de este Gltimo sea de al menos 2.04 atm.
Posteriormente, se fija el | flujo de N2 en 174 ml/min con el controlador respectivo (Select setpoint
60%) (Ver Anexo C). Con este flujo, se verifica que no haya fugas en el sistema.

3.1.3 Secado del catalizador.

El catalizador se seca con un flujo de N2 de 174 ml/min, siguiendo un programa de
calentamiento del horno del sistema consistente en subir la temperatura del reactor hasta 120°C,
tasa de calentamiento=24°C/min, y luego se mantiene esta temperatura durante 30 min.
Posteriormente, se sube hasta 320°C con una tasa de calentamiento=8°C/min y se mantiene en esta

temperatura por el tiempo de la reaccion. En simultaneo a la programacion del horno, también se
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enciende la cinta de calentamiento de la tuberia que alimenta el reactor con la mezcla de
glicerol/agua para tener esta linea en 250°C.
3.1.4 Inicio de la reaccion.

Al terminar el secado, se da inicio a la reaccion de la siguiente manera: se disminuye el
flujo de N2 hasta 30 ml/min (Select setpoint 9,5%), se mantiene la temperatura del reactor en
320°C mientras que se deja la cinta de calentamiento en 250°C. Luego, se enciende la bomba que
alimenta al condensador instalado en la linea del efluente del reactor y, por Gltimo, se enciende la
bomba para dar paso al flujo de alimento.

3.1.5 Toma de muestras.

Una vez cae la primera gota del efluente del reactor en el colector de muestras, se asume
que la reaccién comienza, t=0. La primera muestra de reaccién se toma pasados 30 min y después
se toman muestras cada hora. Este procedimiento de hace con el fin de permitir que el choque
térmico que se da al inicio de la reaccion no incida en el anlisis de los resultados de las pruebas
cataliticas.

3.2 Resultados de las pruebas de reaccion.
3.2.1 Reaccidn sin catalizador.

La Figura 6 se observa el cromatograma general de la reaccién sin catalizador para el
glicerol. El cromatograma muestra que no se generaron picos adicionales que representen algin
producto y la concentracion de glicerol no cambio confirmando que el material inerte no reacciond

con el glicerol.
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Figura 6.

Cromatograma de la reaccion sin catalizador para el glicerol.
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3.2.2 Reacciones para determinar la estabilidad de la operacién del sistema.

La Figura 7 presenta los resultados de la evolucion de la temperatura en las diferentes zonas
del sistema y la conversion con el tiempo para una reaccion llevada a cabo con relacion flujo-
longitud del lecho de 30 g/h y 4 cm respectivamente, 1 g de catalizador y dp 600-300 pum. Se pudo
detectar la inestabilidad en los perfiles de temperatura y conversion de glicerol. Esto se corrigid
ajustando los parametros de los controladores de temperatura del horno por medio de la funcion

auto-tunning.
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Figura 7.

Cromatograma de la reaccion sin catalizador para el glicerol.
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En la Figura 8.a se observa el comportamiento de la temperatura a través del tiempo para

Tiempo [min]

una de las reacciones cataliticas en las que se tomo una relacion flujo-longitud de 25 g/h y 5 cm
teniendo un dp de 180-45 um, se evidencio un taponamiento del reactor debido al aumento de la
presion del sistema Figura 8.b, este taponamiento se corrigié determinando el flujo minimo para

el dp de 180-45 pum en 15 g/h Figura 8.c.
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Figura 8.
Comportamiento de la conversion de glicerol f=12,3g/h dp=600-300um M=0,65 (a),

Temperaturas del Sistema de reaccion (b).
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3.3 Evaluacién de limitaciones de transferencia de masa teoricas.

Flujo masico de carga

Los resultados de la evaluacién de las limitaciones difusionales tedricas se muestran en la
Tabla 1.
Tabla 1.

Resultados calculo teérico de limitaciones tedricas

Factor de efectividad Criterio Weisz-
Modul Thiel
dp [Hm] odulo de Thiele (¢) generalizado (n) Prater (Cwp)
600 - 300 0.01523 0.99998 0.01530
300-180 0.00816 0.99999 0.00816

180-45 0.00357 0.99999 0.00382
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Con base en la Tabla 1, se puede concluir que bajo el criterio Weisz-Prater no habria
limitaciones difusionales internas para los tres dp analizados ya que Cwp<<1.

Los valores del factor de efectividad (1) y el modulo de Thiele (¢) también se encuentran
dentro de los rangos en los cuales se descartan limitaciones de transferencia de masa.

3.4 Analisis de la reproducibilidad de las pruebas cataliticas y de la estabilidad del
catalizador.

Para este andlisis, se definié un AC (delta de conversion de glicerol) que se refiere a la
diferencia entre las conversiones de glicerol en los tiempos de toma de muestras, Figura 15a, la
variacion del AC durante el tiempo de prueba permite determinar que la operacion del reactor fue
estable durante el tiempo de reaccién ya que no se evidencia una tendencia definida para el AC en
ninguna de las reacciones estudiadas, sin embargo, de la grafica se observé que para dp 600-300
y 180-45 um hay un AC de mayor magnitud que indica desactivacion por parte del catalizador.
También se observo que el dp de 300-180 um es estable a través del tiempo y que la diferencia
entre las conversiones no evidencia desactivacion por parte del catalizador. Asimismo, en la Figura
9 b,c,d se evidencio la reproducibilidad de la reaccién de deshidratacion en el reactor con diferentes
flujos (17, 19.5 y 21 g/h) y con dp de 300-180 um ya que de la grafica se puede ver que el
comportamiento de la conversion de glicerol para las reacciones originales y las réplicas (pruebas

A'y B) se encuentran dentro del error estimado.
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Figura 9. Delta de conversion de glicerol vs tiempo (a), Gréafica de reaccién y su réplica

F=19.5 g/h, dp =300-180 um (b), Gréfica de reaccion y su réplica F=17.5 g/h, dp =300-180 pm.

d) Grafica de reaccion y su réplica F=21 g/h, dp =300-180 pum (c).
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3.5 Evaluacion de limitaciones de transferencia de masa experimentales.

3.5.1 Limitaciones internas.

La Figura 10.a presenta la conversion de glicerol en funcion del tiempo de reaccion para

las pruebas hechas con los didmetros de particula de catalizador estudiados. Se observo que la

conversion maxima se encuentra alrededor de la primera hora de reaccion 54 min y hubo una

disminucion en la conversion en funcion del tiempo, no obstante, el catalizador con el dp=300-180
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fue el mas estable. Ademas, se observo que, para los didmetros de particula entre 300-180 y 180-
45 um (dp menores) las conversiones en funcion del tiempo tienen valores similares y con un
promedio por encima del 30% de conversion de glicerol mientras que para un dp de 600-300 pum
(dp mayor) la gréafica muestra que la conversion presenta valores por debajo del 30% indicando
que para el dp mayor el rendimiento es menor. Por otra parte, En la figura 10.b se presenta la
gréafica de la conversion de glicerol vs 1/dp (el inverso del diametro de particula) para las pruebas
de limitaciones difusionales internas, se grafica 1/dp para poder obtener una grafica ascendente y
hacer mas sencillo el andlisis. En ella se observa de acuerdo al criterio propuesto por Le Page que
para los diametros de particula de 300-180 y 180-45 um hay ausencia de limitaciones difusionales
debido a que la conversidn en estado estable es de 34% mientras que para el dp de 600-300 um la
conversion en estado estable fue 22% confirmando la tendencia de la Figura 10.a.

Finalmente, Se determiné que para operar el reactor en ausencia de limitaciones

difusionales internas se debe escoger el diametro de particula de 300-180 pum.
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Conversion de glicerol en el tiempo para limitaciones difusionales internas f=15 g/h y 3

cm de longitud del lecho (a). Conversion promedio vs 1/dp estado estable (b).
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3.5.2 Limitaciones externas.

La Figura 11.a presenta la conversion de glicerol en funcién del tiempo para las pruebas

de limitaciones difusionales externas usando particulas cataliticas con didmetros entre 300-180 pum

y flujos de 15, 17.5, 19.5, 21, 24 g/h, se puede ver que para los tiempos entre 100 a 350 min el

sistema se comporta de una manera estable para cada reaccion y los valores de conversion de
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glicerol se encuentran en promedio en 30% para las reacciones con flujo de 19.5y 21 g/h, mientras
que para las reacciones con flujos de 15, 17.5y 24 g/h la conversion de glicerol es menor alrededor
del 20% . Teniendo en cuenta el estado estacionario dentro de la gréfica también se puede observar
que los flujos de 19.5 y 21 g/h presentan estabilidad en cuanto a la desactivacion del catalizador.
De la misma manera, al realizar una grafica tipo volcan de las conversiones promedio (Figura
11.b), solamente los flujos de 19,5y 21 g/h consiguieron una conversion similar. En consecuencia,
sobre este intervalo de flujos se podria descartar la presencia de limitaciones de transporte de masa
externas.

Figura 11. Conversion de glicerol en el tiempo para limitaciones difusionales externas dp

600-300 um (a). Conversion promedio vs Flujo masico de la carga en estado estable (b).
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3.6 Discusion

Los reactores de lecho empacado para el desarrollo de la reaccion de deshidratacion de
glicerol con zeolitas han sido ampliamente usados en investigacion y el aporte de estas
investigaciones ha sido valioso para desarrollar nuevas técnicas y probar diferentes tipos de
catalizadores. Sin embargo, la carencia de investigaciones acerca de las limitaciones de
transferencia de masa en la reaccion de deshidratacion de glicerol permite hacer un aporte en este
campo ya que al no reportarse estudios acerca de estos fendmenos en las investigaciones realizadas
la actividad catalitica reportada por los catalizadores dentro de los mismos no es intrinseca ya que
los resultados podrian ser presentados en presencia de limitaciones de transferencia de masa,
ademas, es importante saber las condiciones de operacion fuera de limitaciones para poder hacer
comparaciones mas cercanas a la realidad entre investigaciones dirigidas por diferentes grupos de
investigacion. Uno de los pocos estudios de limitaciones de transferencia de masa encontrados en
la literatura fue el hecho por (Talebian-Kiakalaieh & Saidina, 2016). Estos autores investigaron
catalizadores HSiW (acido silicotungstico) considerado por algunos investigadores como material

no poroso debido a su muy pequefia superficie de 1 a8 m2 / g, esta investigacion encontrd ausencia



PUESTA A PUNTO DE UN REACTOR DE DESHIDRATACION DE GLICEROL 39

de limitaciones difusionales en dp del orden de 2-7 um. No obstante, nuestra investigacion sugiere

que con tamarfios de particula mas altos 300-180 um es posible trabajar en ausencia de limitaciones

difusionales y que al trabajar con dp del orden de 180-45 um o menores el sistema de reaccion

presentaba problemas operacionales puesto que el reactor incrementaba su presion debido al

taponamiento generado por el dp de las particulas, Figura 12.c, sin embargo, hay que aclarar que

el catalizador usado en esta investigacion es una zeolita ZSM-5 micro porosa.

Figura 12.

Fendmenos presentados en el sistema de reaccion.
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Por otra parte, Talebian et al,

M| | 1!!1 T

11 M -

g d)
d)

Flujos altos y tamafios de particula grandes: el
sistema puede presentar el fendmeno de canalizacion,
ya que con altas velocidades el flujo puede tomar
caminos preferentes.

Flujos bajos con tamafios de particula grandes: el
sistema aparentemente presenta un comportamiento
adecuado; sin embargo, debido al tamafio de las
particulas puede que no se aproveche totalmente el
lecho.

Flujos altos con tamafios de particula pequefios: el
sistema puede generar taponamiento y un incremento
en la presién debido a |a incapacidad del flujo para fluir
a traves del lecho.

Flujos bajos y tamafios de particula pequefios:
permiten mayor control del sistema vy el
aprovechamiento del lecho catalitico.

reportaron congruencia entre los datos obtenidos

tedricamente y los resultados experimentales de su investigacion, esto puede atribuirse a que ellos

realizaron su estudio con dp entre 2 um hasta un maximo de 75 umy con flujos en el rango entre

2.5y 25 g/h. En el presente estudio el calculo tedrico sugiere ausencia de limitaciones difusionales

en los tres diametros de particula estudiados. No obstante, en la parte experimental se encontrd

que para un dp entre 600-300 um hubo presencia de limitaciones difusionales internas, este
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resultado infiere que con dp altos el calculo tedrico puede presentar un mayor error debido a que
los pardmetros fisicoquimicos son altamente imprecisos.

Adicionalmente, dado un mayor tamafio de particula el fluido presenta dificultades para
acceder a los sitios acidos dentro del catalizador y esto conlleva a una desactivacion mas temprana
del catalizador ya que la reaccion se puede estar presentando en la boca de los poros, generando
compuestos carbonados que bloquean el acceso al interior del poro para el aprovechamiento de la
totalidad de los sitios acidos Figura 13.

Figura 13.

Representacidn esquematica de los poros en la reaccion catalitica.
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Con respecto a las limitaciones de transferencia de masa externas Talebian et al. reportaron
que no hay gran diferencia entre los flujos estudiados. Sin embargo, en esta investigacion se
encontro que podrian presentar limitaciones difusionales externas tanto para flujos altos como para
flujos bajos. Las limitaciones en los flujos bajos F<17,5 g/h se atribuyen a la incapacidad del fluido

para vencer la capa limite de las particulas del catalizador al existir problemas para transportar
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masa desde el seno de la fase del gas al interior de las particulas de catalizador, significa que se
observaran gradientes de concentracion en los lugares donde hay una resistencia al transporte y
entrar en contacto con los sitios &cidos del catalizador supondra un reto para el reactivo como se
muestra en la Figura 14. Con respecto a los flujos altos F>21 g/h se pueden presentar fendmenos
de canalizacion dentro del lecho del reactor haciendo que el flujo tome caminos preferenciales de
esta manera el fluido circula a través de estos caminos preferenciales sin entrar en contacto con la
totalidad del lecho catalitico y por consecuencia con el catalizador y sus sitios acidos que son los
que permiten la reaccién de deshidratacion, ver Figura 12.a'y Figura 12.b.
Figura 14.

Representacién esquematica de la capa limite y fase homogénea del sistema de reaccion.
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4. Conclusiones.

Este trabajo permitié poner a punto y establecer un protocolo de reaccion para un reactor
en fase continua en la reaccion de deshidratacion de glicerol. Ademas, se obtuvo un esquema de
llenado para un reactor, un montaje del sistema de reaccion que incluye precalentamiento y
enfriamiento; por ultimo, se determinaron las condiciones adecuadas de temperatura, presion,
flujos de alimentacion para la operacion estable del reactor.

Un anélisis de la presencia de limitaciones difusionales permitio establecer que el sistema
trabaja en ausencia de estos fendmenos difusionales con un didmetro de particula de 300-180 pum,
flujo maésico de 19,5 g/h y tamafio de lecho de 4 cm, de esta manera, el presente trabajo aporta al
estudio de la reaccion de deshidratacion una base sélida sobre la cual realizar futuras
investigaciones, ya que la actividad reportada por los catalizadores bajo estas condiciones seran
intrinsecas y libres de limitaciones difusionales.

Finalmente, sienta un precedente para desarrollar y llevar a cabo la puesta a punto de

reactores que trabajen con reacciones cataliticas heterogéneas.

5. Recomendaciones.
Hacer un estudio de sensibilidad de los parametros fisicoquimicos del calculo teérico para
determinar las condiciones que coincidan con lo visto en los experimentos.
Hacer pruebas con catalizadores de diferentes porosidades para enriquecer el analisis de
las limitaciones difusionales.
Se recomienda que el gas de arrastre entre al reactor por la misma corriente del flujo de

alimento y que a la salida se separe del producto antes de su recoleccion.
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Apéndices

Apéndice A. Imagenes reales del sistema de reaccion.

A continuacion, se presentan las imagenes del montaje real del sistema de reaccion. En la
Figura A.1 se puede ver el horno adiabatico dentro del cual se coloca el reactor de lecho empacado,
asimismo, el controlador de temperaturas del horno.

Figura A.1.

Fotografia del sistema de reaccién

Apéndice A. Imagenes reales del sistema de reaccién.

En la Figura A.2 se puede observar la configuracion realizada para el pre-calentamiento
del alimento antes de entrar al reactor, en (a) se puede ver la tuberia en espiral, (b) presenta el
recubrimiento con aluminio para evitar la disipacion del calor, (c) se puede ver la manta de
calentamiento ajustada y en (d) se observa la manta térmica para evitar un alto intercambio de

calor con el ambiente.
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Figura A.2.

Fotografia de la configuracién del precalentamiento

Por ultimo, la Figura A.3 presenta la configuracion adoptada para la recoleccién de los
productos de reaccion, (a) es la fotografia de la tuberia en espiral y (b) es el condensador antes de
la salida de los productos para evitar la volatilizacion.

Figura A.3.

Fotografia de la zona de enfriamiento del sistema de reaccion
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Apéndice B. Isotermas de adsorcion/desorcion de Ar y valores de area superficial

zeolita ZSM-5.

Area superficial BET: 433.1589 m2/g
Area microporosa t-Plot : 398.3826 m2/g
Area superficial externa t-Plot: 34.7763 m2/g

Figura B.1.

Isotermas de adsorcion/desorcion de Ar de Zeolita ZSM-5
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Apéndice B. Isotermas de adsorcion/desorcion de Ar y valores de area superficial zeolita ZSM-5.
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Andlisis de la microporosidad-Non-Local Density Functional Theory.
Figura B.2.

Analisis de la microporosidad-Non-Local Density Functional Theory.

La zeolita tiene principalmente poros de 0.5 nm_
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Apéndice C. Programas del controlador de flujo
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Instruccciones para encendido de los programas FlowDDE V4, 81 y FlowPlot V3.35.

1. Abra FlowDDE V4,81

Apéndice C. Programas del controlador de flujo

&, FlowDDE V4,81 — O >
File Communication FLOW-BUS Server Info
Interface: not active COM3 38400.n.8.1.- Emors: 0 Msgfzec: O Mzg 0

Ready Idle 4

En “Communication” seleccione “Open communication”

8, FlowDDE V4,81
File FLOW-BUS Server Info

Close communication F4
Communication settings... F2
Test ProPar Shift+F&
Speed test Ctrl+D
Reset errors Ctrl+R
Echo all info Ctrl+E

Echo errors Ctrl+G

Echo client linkpokes Ctrl+W
Check FLOW-BUS configuration Ctrl+B
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En la pantalla del programa aparecera al final un texto que dice “Server is active and ready
for any client” y en la esquina inferior izquierda del programa dird “Ready”. Esto indica que el
programa ya esta listo.

Seguido, abra FlowPlot V3.35

B Flowplot v3.35 _
File Edit Exta Info

100 -

95-|

90 -

85|

80|

75|

70]

65

60|

55|

50|

Value (%)

45|

0]

Select setpaint (%)
ak

| 0 | 0 | ) 0 ) 0 0 ] ] | 7 | - I — d
8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 P 29 30
Time (s)

o) Comment | Exit
A la derecha busque “Select setpoint (%)”
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Run script
=
=1 ao0,00f
E - 20,0
% . 20,0

45100 Ei
— E i i
W 5,0

RN
]

Sekrt s

e (5]

N S S S B R B R P b B 3 PR —-——
O com= o

Cambie al flujo deseado (en nuestro caso es 60,00% para el secado del catalizador y 9,50%
para la reaccion).

Por ultimo, de click en “Send”
Instrucccionesde apagado de los programas FlowDDE V4,81 y FlowPlot V3.35.

En FlowPlot V3.35 de click en “Stop”
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Start Stop

]
m
Ol

rere: -_—
—_—
e
e -_—
et
" ]
Z =
i, .
£
Hiz
& e et

Abra FlowDDE V4, 81, En ”Communication” seleccione “Close communication”

M FlowDDE V4,81 - O *
File | Communication FLOW-BUS Server Info

(Open communication F3 I Errors: 0 Msg/sec: 0

Close communicafion F4

T

5232 connector [respect

hook C icati ettings... =] able).

2. Fn ommunication settings ngs... and select the COM port
to wt Test ProPar Shift+F&

83 Fr , i n to open the communication.
4 W/ Speed test Ctrl+D US] system until the message:
) Serw Reset errors Ctrl+R
Echo all info Ctrl+E
f v Echo errors Ctrl+G
Echo client linkpokes Ctrl+W
Check FLOW-BUS configuration Ctrl+B
Ready Idle

En la pantalla del programa aparecera al final un texto que dice “Communication to FLOW-
BUS forced to stop”.

Cierre los dos programas
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