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Guatemala, 19 de enero de 2009

Universidad de San Carlos de Guatemala
Facultad de Ingenieria

Ing. Williams Guillermo Alvarez Mejia
Director de Escuela de Ingenieria Quimica
Presente.

Apreciable Ingeniero:

Por este medio, me dirijo a usted informandole que he revisado el
Informe Final de Trabajo de graduacién titulado “DISENO, CONSTRUCCION Y
EVALUACION DE UN REACTOR FLUJO PISTON DE FORMA HELICOIDAL
ESCALA LABORATORIO”, preparado por el estudiante Diego Bernardo
Lainfiesta Lopez, quien se identifica con el carné No. 2004-12725.

Por lo tanto, después de haber realizado la revision respectiva y haberle
hecho las correcciones pertinentes, por medio de la presente, solicito su

autorizacion para que pueda continuar con el proceso respectivo.

Sin otro particular,

Atentamente,

INGENIERO QUIMICO
Colegiado No. 355
Asesor de trabajo de graduacion






UNIVERSIDAD DE SAN CARL.OS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA.

Guatemala, 23 de Febrero de 2009
Ref. EIQ.063.2009

Ingeniero g

Williams Guillermo Alvarez Mejia
DIRECTOR e
Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez:

Como consta en el Acta TG-009-09-B-IF le informo que reunidos los Miembros del
Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practico la revision
del informe final del trabajo de graduacion, para optar al titulo de INGENIERO
QUIMICO al estudiante universitario DIEGO BERNARDO LAINFIESTA LOPEZ,
identificado con camé No. 2004-12725, titulado: “’DISEI'\'IO, CONSTRUCCION Y
EVALUACION DE UN REACTOR FLUJO PISTON DE FORMA HELICOIDAL
ESCALA LABORATORIO” el cual ha sido asesorado por el Ingeniero Quimico
Michele Pagliara Valz, como consta en el Acta.

Habiendo encontrado el referido informe final satisfactorio, se procede a
recomendarle autorice al estudiante Lainfiesta Lopez proceder con los tramites
requeridos de acuerdo a normas y procedimientos establecidos por la Facultad
para su auforizacion e impresion.

C.c.: archivo
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M.Sc. Después de conocer el dictamen del Asesor y de los Miembros del Tribunal
nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica para revisar el trabajo de graduacion del
estudiante Diego Bernardo Lainfiesta Lopez titulado: “DISENO, CONSTRUCCION
Y EVALUACION DE UN REACTOR FLUJO PISTON DE FORMA HELICOIDAL
ESCALA LABORATORIO?”, procede a la autorizacién del mismo, ya que reune rigor,

coherencia y calidad requeridos.

Gualemalé, marzo de 2,009

C.c.: archivo
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Simbolo

ao

CcV,

LISTA DE SIMBOLOS

Descripcion

Conversidn tedrica esperada al volumen de reactor tubular
V (%)

Concentracion inicial en los contenedores de reactivos del
reactor (mol/L)

Coeficiente de variacion de la conversién (%)

Error relativo entre la conversion experimental y la

conversion tedrica esperada (%)

Constante de velocidad de la reaccién especifica ( ll_* j
mol *s

Conductividad promedio determinada con el conductimetro
en la corrida (mS/cm)

Conductividad determinada con el conductimetro en la
corrida (mS/cm)

Conductividad de una solucion de hidroxido de sodio con
la mitad de la concentracion que posee la solucion de
hidréxido de sodio en el depdsito del reactor tubular
(mS/cm)

Conductividad de la solucién de acetato de sodio
resultante de la reaccion completa de las soluciones de
hidréxido de sodio y acetato de etilo (mS/cm)

Numero de corridas realizadas.
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Valor de la curva normal de distribucion para una

confianza del 95%
Es el volumen del reactor tubular después del cual se
toma la muestra (L)

Flujo volumétrico del reactivo a (L/s)
Flujo volumétrico de la especie i entrante al reactor (L/s)

Conversién de la reaccion (%)
Conversidon promedio de la reaccidon entre el acetato de

etilo e hidroxido de sodio.
Conversion promedio de las corridas escogidas (%)

Es la conversion obtenida en la corrida i (%)
Limite superior (s) o el limite inferior (i) del intervalo de

confianza (%)

Desviacion estandar de la conversion (%)
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Cinética

Conductimetria

CSTR

PFR

PVvC

Reaccidn endotérmica

Reaccidon exotérmica

Reaccién heterogénea

GLOSARIO

Rapidez con la que ocurren las reacciones, el
equilibrio dentro del reactor y la velocidad de la

reaccion quimica.

Es un método que se utiliza para medir la
conductividad de una disolucion, determinada por su
carga idnica, o salina, de gran movilidad entre dos
puntos de diferente potencial. La conductividad
eléctrica es un fendbmeno de transporte en el cual la
carga eléctrica (en forma de electrones o iones) se
mueve a través de un sistema.

Reactor de flujo continuo.

Reactor tubular flujo tapon.

Policloruro de vinilo.

Son aquellas que absorben calor del exterior.

Son aquellas que libera calor al exterior.

Cuando se requiere la presencia de al menos dos

fases para que tenga lugar la reaccion.
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Reaccién homogénea

Reactor continuo

Reactor isotérmico

Reactor quimico

Reactor tubular

Cuando se afecta solamente una fase, ya sea

gaseosa, solida o liquida.

Mientras tiene lugar la reaccion quimica al interior del
reactor, éste se alimenta constantemente de material
reactante y también retira ininterrumpidamente los

productos de la reaccion.

Son aquellos reactores que operan a temperatura

constante, sin variaciones.

Unidad procesadora disefiada para que en su interior
se lleve a cabo una o varias reacciones quimicas.
Dicha unidad procesadora esta constituida por un
recipiente cerrado, el cual cuenta con lineas de
entrada y salida para sustancias quimicas, y esta

gobernado por un algoritmo de control.

Cualquier reactor de operaciéon continua, con
movimiento constante de uno o todos los reactivos
en una direccion espacial seleccionada y en el cual
no se hace ningun intento por inducir al mezclado.
Tienen forma de tubos, los reactivos entran por un

extremo y salen por el otro.
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RESUMEN

Este trabajo de graduacién se llevé a cabo con el objetivo de brindar a
los estudiantes de la carrera de Ingenieria Quimica una herramienta mas en su

formacion académica.

Se disefid y construyd un reactor tubular flujo pistén, terminado casi en
su totalidad con materiales translucidos que permiten observar el flujo de los
reactivos y productos a través de él. Se dot6 a la unidad de seis muestreadores
equidistantes que permiten tomar muestras y determinar el grado de conversion

de la reaccion sin perturbar el régimen de la solucién reactante.

Se evalud su funcionamiento con la hidrdlisis alcalina, a una temperatura
de 22°C, del acetato de etilo en presencia de hidroxido de sodio a tres
diferentes concentraciones: 0.038M, 0.03 My 0.025 M

Los reactivos fueron impulsados a través del reactor utilizando bombas
centrifugas de corriente directa, la cual pudo ser variada y calibrada utilizando
un circuito eléctrico especializado. La conversion de la reaccion se monitore6
mediante una técnica conductimétrica que toma en cuenta al hidroxido de sodio

remanente y al acetato de sodio formado.

Se determiné que el reactor tubular flujo piston se comporta de acuerdo a
las caracteristicas previamente disefiadas y es apto para la investigacion de la
reaccion de hidrdlisis alcalina del acetato de etilo a una temperatura de 22°C y a

las concentraciones de reactivos mencionadas.
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OBJETIVOS

General

Disenar y construir un reactor tubular con disefio helicoidal y evaluar su
funcionalidad experimental a escala de laboratorio mediante el sistema acetato
de etilo-hidroxido de sodio y asi poner a disposicion del estudiante de la
Escuela de Ingenieria Quimica una nueva herramienta para su formacion

académica.

Especificos:

1. Disefar y elaborar planos detallados del reactor flujo pistén experimental

utilizando el Software Visio 2003.

2. Construir un rector tubular utilizando tuberia de PVC cristalino flexible en
disposicién helicoidal y con capacidad de monitoreo de la reaccion a lo largo
de la longitud total del reactor, con doble alimentacion de reactivos mediante

bombeo centrifugo variable.
3. Evaluar el funcionamiento del reactor tubular mediante el monitoreo del
grado de conversion en la hidrolisis basica del sistema acetato de etilo-

hidréxido de sodio a concentraciones molares variables y relacion equimolar.

4. Verificar la fiabilidad del reactor tubular mediante la evaluacion del grado de

conversion del sistema quimico utilizado y en funcion del tiempo espacial.
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INTRODUCCION

Hace 10 afos entré en desuso el unico reactor tubular, que por impulso
del Ing. César Alfonso Garcia Guerra fue construido. Este estaba hecho de
condensadores de vidrio Pirex. La longitud total era de 4.24 m dispuestos de

forma rectilinea.

Actuales avances en la ciencia de los materiales permiten la elaboracion
de equipos mejorados de esta naturaleza con iguales caracteristicas. Una
simple innovacion, la disposicion helicoidal del cuerpo del reactor, permite la

obtencién de una unidad mas compacta y de mayor capacidad.

A continuacién se detalla la cinética de la hidrdlisis alcalina del acetato de
sodio, la cual la hace apta para ser estudiada en cortos periodos de tiempo
mediante la técnica conductimétrica. La constante cinética y orden de reaccion
previamente conocida permiten el disefio de un reactor tubular flujo tapon
utilizando como cuerpo del mismo, manguera de policloruro de vinilo de %4 plg,
la cual puede ser facilmente dispuesta en forma helicoidal. El radio de esta
ultima debe de ser seleccionado evitando el establecimiento de flujo secundario,
totalmente indeseable en el reactor proyectado. Se construiran ademas
dispositivos que permiten el empuje de los reactivos al cuerpo del reactor, asi
como la sustraccion de muestras a distancias equidistantes sin perturbar el flujo

de los reactantes.
Posteriormente se evaluara la unidad disefiada y construida, con tres

parejas de concentracion de acetato de etilo e hidroxido de sodio, determinando

la conversion en los puntos de muestra mediante una técnica conductimétrica.
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1. ANTECEDENTES

En 1982, Universidad de Puebla, México el Ingeniero César Garcia
Guerra participé en un Seminario sobre “LA ENSENANZA DE LA INGENIERIA
QUIMICA”, lo cual tuvo por consecuencia la implementacién, disefio e
investigacion del reactor tipo tubular de laboratorio. A partir de ese momento se
publican una serie de trabajos de diferente indole teniendo por base el mismo (a

continuacion en orden cronoldgico):

1. Evaluacion del disefio de un reactor tubular quimico tipo laboratorio como
recurso docente. Trabajo de graduacién, por la estudiante Teresa Lisely de
Ledn Arana en 1984.

2. Hidrdlisis de la sacarosa con acido clorhidrico diluido en condiciones
isotérmicas. Trabajo de investigacion presentado por el estudiante Francisco
Abén Rosales Cerezo, teniendo como recipiente de reaccién al reactor PFR
en 1986.

3. Optimizacién de la operacién de la operacidén de un reactor tipo tubular de
laboratorio a temperatura y concentracion constante para una reaccion
homogénea de primer orden. Trabajo de graduacion presentado por el

estudiante Francisco Rosales Cerezo en 1986.

4. Evaluacion de un reactor tubular de laboratorio para una reaccion
homogénea e irreversible de segundo orden (sistema acetato de etilo
hidréxido de sodio) en donde se obtienen valores precisos de los parametros

cinéticos relativos a la hidrélisis alcalina del acetato de etilo, mediante la



operacion del reactor tubular. Trabajo de graduacion presentado por Walter
Oswaldo Zelada Sanchez en 1988.

5. Evaluacién del grado de conversion para una reaccion de segundo orden
(sistema yoduro persulfato) catalizada a diferentes concentraciones,
realizada en un reactor tubular escala laboratorio a diferentes temperaturas
de operacion. Trabajo de graduacion presentado por Telma Maricela Cano
Morales en 1989.

6. Evaluacion del grado de conversion del sistema quimico cloruro férrico
cloruro estafioso catalizada con acido clorhidrico, correspondiente a una
cinética de tercer orden y realizada a diferentes concentraciones y
temperaturas de operacion en un reactor tubular a escala laboratorio, en
donde se evaluan las condiciones optimas de operacién tales como
temperatura, concentracién inicial de los reactantes y longitud del reactor
para obtener el mayor porcentaje de conversion de dicho sistema. Trabajo

de graduacién presentado por Willy Vidal Pirir Rojas, en agosto de 1991.

Todos los anteriores trabajos fueron realizados con un reactor tubular

construido con vidrio Pyrex, el cual fue desmontado hace mas de 10 afnos.

Constaba de ocho condensadores recortados en ambos extremos y
soldados a los mismos, fragmentos de varilla de vidrio del mismo diametro que
el conducto interno del condensador, (0.009m diametro interno y 0.011m
diametro externo) con una longitud de 0.455 m cada uno. Para tener una
longitud total de 1.20m hasta 4.24m. (Ref. 9 Pag. 49)



Debido al material de construccion, el mismo era rigido por lo que habia
que hacer redirecciones del flujo para aprovechar el espacio fisico donde

estaba instalado el reactor o la longitud se encontraba limitada.

Dichas redirecciones tiene por consecuencia perturbaciones en el flujo de
los reactivos causando mezclado y acercandolo mas a un reactor continuo
agitado que a uno de flujo piston. Cada dos condensadores se unian por medio
de una “T” construida de tubos de ensayo de vidrio Pirex. Las “T” contienen en
sus extremos llaves de bureta por medio de las cuales se hace la toma de

muestras.

En la entrada se alimentaban los reactivos por medio de una “Y” de vidrio
de Pirex. Todas las uniones se hicieron colocando un fragmento de manguera
que cubre los dos extremos (colocados tan cerca como fue posible), y todo el
conjunto se montaba sobre soportes de madera. Se contaba con dos depdsitos
de reactivos con capacidad de cinco litros cada uno. Se colocaban termémetros
alli para determinar la temperatura de los reactivos. A la salida del reactor se
colocaba un depdsito para el producto. Los condensadores permitian un control
adecuado de la temperatura de reaccion debido a la circulacion de agua por el

exterior.

En resumen, el equipo ahora inexistente, era simplemente un pesado
tubo rigido de 4.24 m de largo, cargado en soportes a lo largo de un estante de
laboratorio, Zelada lo reporta con una velocidad de flujo volumétrico de 20.73
cm”?3/s. El mismo en sus maximas proporciones tenia un volumen de 0.27 litros,

apropiado para el estudio cinético de las reacciones arriba descritas.

El curso de Cinética de Procesos Quimicos despertd en el autor de este

trabajo un profundo interés en reactores tubulares. El reactor utilizado,



inexistente en la actualidad, si bien habia permitido la realizacion de los trabajos
arriba mencionados, nunca tuvo las caracteristicas ideales de un reactor flujo
tapén debido a la necesaria redireccion del flujo. Esto era una condicién
reparable al disponer el cuerpo del reactor helicoidalmente, pero para ello se
necesitaba un material flexible. Se realizaron varias pruebas utilizando tuberia
de policloruro de vinilo transparente, asi como diferentes aditamentos de bronce
que permitieran la union flexible de las diferentes secciones y el muestreo a
distancias regulares. Ademas se deseaba mostrar la conversién de la reaccién
a diferentes volumenes y esto en un cuerpo cilindrico es proporcional a la
longitud. La reaccion elegida por la facilidad de su monitoreo y existencia de
reactivos fue la hidrélisis alcalina del acetato de sodio en presencia de hidroxido
de sodio. La técnica conductimétrica permite el monitoreo sencillo y rapido del
grado de conversidon a través del reactor tubular. Ya que la reaccion ha sido
ampliamente estudiada y se poseen datos cinéticos de gran precision es posible
comparar las conversiones experimentales con las que se obtendrian en un

reactor tubular ideal.



2. MARCO TEORICO

2.1. Cinética de reaccion

La cinética quimica es el estudio de la velocidad y del mecanismo
mediante los cuales una especie quimica se transforma en otra. La velocidad es
la masa, en moles, de un producto formado o de un reactante consumido por
unidad de tiempo. El mecanismo es la secuencia de reacciones quimicas

individuales cuya suya produce la reaccion y resultado global.

2.1.1. Teoriade colisiones

Segun la teoria de colisiones las reacciones quimicas ocurren como
resultado de los choques entre moléculas de reactivos. Aplicando la teoria de
colisiones a la cinética quimica, se esperaria que la velocidad de una reaccion
quimica sea directamente proporcional al numero de colisiones moleculares por
segundo. Esto es usado para explicar la relacion de velocidad de reaccion
respecto a la concentracion, ya que al duplicar, por ejemplo, la concentracion de
los reactivos en un sistema, se duplica también la probabilidad de colisién entre
los reactivos, ya que existiria el doble de moléculas que podrian reaccionar

entre si.
2.1.2. Velocidad de reaccion
Se dice que una reaccién quimica ocurre cuando un numero detectable

de moléculas ha perdido su identidad y ha asumido una nueva forma por un

cambio en el tipo o el numero de atomos del compuesto o por un cambio en la



estructura o configuracion de dichos atomos. Bajo este concepto el cambio
quimico no supone creacidn ni destruccion de materia mas bien un
reordenamiento de la misma. En otras palabras la masa total del sistema se
conserva. Sin embargo al tratar la masa individual de las especies involucradas
en la reaccion quimica si se habla de velocidad de desaparicion de masa. La
velocidad de desaparicion de una especie, por ejemplo A, es el numero de
moléculas de A que pierden su identidad quimica por unidad de tiempo por
unidad de volumen mediante la ruptura y subsiguiente formacién de enlaces
quimicos durante el curso de la reaccién. Para que una especie dada
“aparezca” en el sistema, alguna fraccion de otra especie presente debera de

perder su identidad quimica.
2.1.3. Ley develocidad

En el estudio de las reacciones quimicas generalmente se toma como
base de calculo a reactivo limitante y el comportamiento de las demas especies
participantes se definen en funcion del mismo. En este caso se le llamara A al
reactivo limitante y se nombrara al resto de especies participantes con las
respectivas letras subsecuentes. La velocidad de desapariciéon de A, conocida
con —ra, depende de la temperatura y la composicion y en el caso de muchas
reacciones se puede escribir como el producto de una constante de velocidad
de reaccidén k y una funcion de las concentraciones de las diversas especies
que participan en la reaccién. La ecuacién algebraica que relaciona —ra con las
concentraciones de las especies se denomina expresion cinética o ley de

velocidad y viene dada por la siguiente ecuacion:
“ta=[Kka (T)]" [fn(Ca, Cs ..) ]|
Donde:

-ra es la velocidad de desaparicion de A



ka(T) es la constante de de velocidad de reaccion, dependiente de la
temperatura.
fn(Ca,Cb,...) es una funcién de la concentracion de las diversas especies

2.2. Hidroélisis de ésteres
2.2.1. Hidrdlisis

Los ésteres son compuestos organicos en los cuales un grupo organico
(simbolizado por R') reemplaza a un atomo de hidrégeno (0 mas de uno) en un
acido carboxilico. Generalmente se obtienen a partir de la condensacion de un
acido carboxilico y un alcohol, liberando agua. El proceso se denomina

esterificacion. La férmula general de un éster es como muestra la figura No.1.

Figura 1. Férmula general de un éster

O
]

C
R™ TOR!'

Donde:
R es un hidrégeno o un grupo alquilo o arilo.

R’ un grupo alquilo o arilo, pero no un hidrégeno.

El nombre de los ésteres comienza con la parte del acido y luego con la
parte alquilica o arilica. Tanto en la nomenclatura comun como en la IUPAC, la
terminacion “ico” del acido se reemplaza por el sufijo “ato”. (Ref. 8 Pag. 1115) El
proceso inverso a la esterificacion se conoce hidrolisis de los ésteres y en este
proceso se recuperan el acido carboxilico y el alcohol de los que provino el

éster. Este proceso se puede dar en medio acido o basico.



2.2.2. Hidrolisis acida
En la hidrdlisis acida el éster reacciona con agua del medio acido para
formar un &cido débil y un alcohol, como se puede apreciar en la figura 2. (Ref.

3 Pag. 1105)

Figura 2. Hidrolisis acida

Fuente: Ref. 4
2.2.3. Hidrolisis basica

Esta es conocida también como saponificacion, los ésteres reaccionan
con el hidréxido de sodio para formar un carboxilato de sodio y un alcohol,

como se puede apreciar en la figura.

Figura 3. Hidrdlisis béasica

O O
saponification ,
R + NaOH —— R + HO—R
or hydrolysis
0 - R sodium o_ N a+
; alcohol
carboxylate ester hydroxide sodium
carbcxylate

Fuente. Ref.4

Wingrove afirma que en la hidrdlisis alcalina el OH- (hidréfilo) al ser un
nucledfilo fuerte ataca al carbono del grupo carbonilo, rompiendo el doble

enlace y formando un anién intermediario que finalmente libera al grupo R’ y se



estabiliza por resonancia. Esto hace que la molécula del producto sea
demasiado mas estable que las de reactivos por lo que el equilibrio tiende a irse
hacia el lado de los productos haciendo la reaccion practicamente irreversible.

(Ref. 7 Pag. 1105) En la figura 4 se propone un mecanismo de reaccion para la
hidrdlisis alcalina del acetato de etilo.

Figura 4. Mecanismo de reaccién para la hidrélisis alcalina del acetato de

etilo
intermediario
tetraédrico
ataque nucleofilico _ lInestable _
o + 0
17 MNa | . 0
H.C _,;{-- ‘ lenta . rapida H.C
3 Ny T HO = > HaC Y + T A
7 0 OH ~0Q
/ N\
v“/ /
HsC NV
HAC muy rapida ,;3 _x,o alcohol
TN > HC—4 <> HC—  +  HC
~ AY W Y
p N\ e
V4 base fuerte © - oA
H3C~ Non base muy débil estable por resonancia
+ ) muy rapida !{__P /-
acido débil HO > HC A = HC— 4 KO
base fuerte 0 O agua

Fuente: Ref. 7 Pag. 1105

A continuacidbn se plantean las posibles reacciones secundarias
derivadas del sistema.



Figura 5. Reacciones secundarias para la hidrolisis del alcalina del acetato

de etilo
H4C N neutralizacion 4 ~
- MNa _ S \
N—o ¥ . O—Na
" acido fuerte
base fuerte  © sal neutra
o] O
Y+ H,0 jonizacion Y/, + H.0"
F3zC~ —_— H:IC - Eh
OH solvente O .
) acido fuerte
. - base muy debil
acido deébil

Fuente: Ref.7 Pag. 1105

2.3. Reactores quimicos

2.3.1. Balance general de masa

Para que se pueda realizar un balance de moles en cualquier sistema,
primero hay que especificar las fronteras del sistema. Se llamara volumen del
sistema al volumen encerrado por dichas fronteras. Al realizar un balance de
moles de la especia j en un volumen del sistema, donde la especie j representa

la especie quimica que interesa.

Fjo Fj

El balance de moles de la especie j en cualquier instante t da la siguiente

ecuacion.

10



velocidad de generacion

velocidad de flujo ) . velocidad de flujo velocidad de acumulacién
- . de j por reaccién quimica ] . . .
de j haciael sistema | + ) —| de jdesdeel sistema |=| de j dentro del sistema
. dentro del sistema . .
(moles /tiempo) (moles /tiempo) (moles /tiempo)

(moles/tiempo)

Balance de moles: entrada+generacion-salida=acumulacion
_AN;
dt

Donde Nj representa el numero de moles de la especie j en el sistema en

Fjo +  Gj -Fj

el tiempo t. Si todas las variables del sistema (p. €j., temperatura, actividad
catalitica, concentracion de la especie quimica) son especialmente uniformes
dentro de todo el columen del sistema, la velocidad de generacion de la especie
j, Gj, sera solo el producto del volumen del volumen de reaccion, V; por la
velocidad de formacién de la especie j, rj.

G.=r.*V
|

La velocidad de generacién de la especie j no siempre es constante a lo
largo de todo el volumen del sistema. Por lo que hay que hacer
consideraciones infinitesimales de volumen para deducir la velocidad de

generacion total. Resultando la ecuacion siguiente:
\Y
G.=|r.dv
J I J

Donde:
Gj es la velocidad de generacion de la especie j
rj es la velocidad de reaccion de formacion de j

dV es una fraccion infinitesimal de volumen

Sustituyendo esta ultima expresion en la ecuacion general se obtiene:

11



v dN.
Fio + [r.dv -Fj =i
jo +Jr; "

A partir de esta ecuacion se generan las expresiones que describen los

fendmenos en los diferentes tipos de reactores.
2.3.2. Reactor por lotes

Un reactor por lotes no tiene flujo de entrada ni flujo de salida, por lo que

Fjo=Fj=0 al sustituirse en la ecuacion general se obtiene:

Si la mezcla es perfectamente homogénea, de modo que no hay
variaciones de la rapidez de reaccion en todo el volumen del reactor, se puede
sacar rj de la integral y escribir simplemente:

dN

rj*V= i
dt

2.3.3. Conversidn en reactores por lotes

Una de las ventajas de los reactores por lotes es que es posible obtener
mas producto mientras mas tiempo permanezcan los reactivos en el reactor. En
un reactor por lotes ya no se producen productos unicamente cuando el reactivo
limitante se acaba o se ha llegado al equilibrio entre las especies. Para poder
cuantificar el avance de las reacciones en los reactores se ha definido una
variable conocida como conversion (X) que relaciona los moles de reactivo

limitante que han reaccionado con los moles de reactivo limitante alimentados.

12



Por lo tanto, para un reactor dado el numero de moles del reactivo A que
quedan en el reactor después de una reaccion con una conversion X es: Na =
Nao(1-X)

Donde:

Na son los moles que quedan.

Nao son los moles alimentados inicialmente al reactor

X es la conversion del reactivo limitante
2.3.4. Reactor de flujo continuo

También conocido como reactor de tanque con agitacion continua, este
es un tipo de reactor utilizado muy comunmente en procesos industriales que
opera continuamente con agitacion ininterrumpida. Como se opera en estado
estacionario el sistema estd muy bien agitado por lo que a lo largo del reactor
no hay variaciones espaciales en la concentracion, temperatura o velocidad de
reaccion en todos los puntos del recipiente. Ya que la temperatura,
concentracion son idénticas en todo el interior del recipiente de reaccion, son
también las mismas en el punto de salida y ya que no hay acumulacién. Se

aplica esto a la ecuacién general y se obtiene:

¥ dN.
Fjo + |r.dv -Fj =—1'
jo + [riav Fj =y

Fio +rj*V -Fj =0
_ Fjo-Fj
_ rj

\

2.3.5. Reactor tubular
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El reactor tubular se opera en esta estacionario, igual que uno agitado de
flujo continuo. Se considera que el flujo es altamente turbulento y el campo de
flujo se puede modelar con el del flujo tapdn. Esto quiere decir que no hay una
variacién radial en la concentracién. Los reactivos en el reactor tubular los
reactivos se consumen a medida que fluyen a lo largo del reactor. Al determinar
el volumen del reactor tubular se asume que la concentracion de los reactivos

varia axialmente a lo largo de todo el reactor. Por lo que la velocidad de
5 o 5 dN,
reaccion varia axialmente. No hay acumulacién, por lo que —*=0,

considerando esto se sustituye en la ecuacion general.
Vv
Fijio + |r.dv -Fj =0
o + Jr; j

Resolviendo se obtiene:
dFj
— 1 =r.
dv !

2.3.6. Consideraciones entre un reactor de flujo continuo (CSTR) y uno de
flujo pistén (PFR)

Si se comparan los volumenes necesarios para un reactor agitado de
flujo continuo y uno de flujo tapon, el resultado del ejercicio indicara que el
segundo poseera un menor volumen que el primero para una igual conversion.
Suponiendo una reaccion de descomposicion isotérmica en fase gaseosa de la

forma:

A——B+C
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Figura 6. Velocidad de reaccién contra conversion
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Si esta reaccion se llevara a cabo en un reactor de flujo continuo hasta
una conversion del 50% se obtiene la siguiente grafica, cuya area sefialada es

el volumen necesario, se utilizé la siguiente ecuacion:

\%

_ FJO - FJ _ Fao(xsale - Xentra)
—T1j -

asale
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Figura 7. Velocidad de reaccidon contra conversion en un reactor agitado

continuo
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Para uno de flujo piston y una conversion del 50%:

Al graficar para uno de flujo piston se obtiene el volumen de acuerdo a la
ecuacion:

o

X
\Y :Fao.[ "
) —
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Figura 8. Velocidad de reaccidon contra conversion en un reactor flujo

piston
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Se puede apreciar en la figura 7 que el area marcada es mayor al area

marcada en la figura 8.
2.3.7. Tipos de reactores tubulares
2.3.7.1. Tipo vacio
1. Homogéneos o cataliticos
2. Catalizados en la pared
3. Adiabatico
a. Temperatura de pared controlada

2.3.7.2. Reactor relleno

1. Cataliticos heterogéneos
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2. Adiabatico
a. Temperatura uniforme de la pared
b. Uniformemente enfriados

3. Por secciones en paralelo y contracorriente (Ref. 9, Pag. 9)

2.3.8. Arreglo fisico reactores

Una de las principales consideraciones en cuanto a los reactores

tubulares es la disposicion fisica de los mismos. Los arreglos principales son:

1. Posicion vertical (tubo recto)
2. Posicion horizontal (tubo recto)
3. En bancos en “U”
a. Horizontales
b. Verticales
4. Helicoidal

De los arriba expuestos, la idealidad del flujo tapon se ve menos afectada
en los de tubo recto y en helicoide. Ya que los reactores tubulares son
utilizados para procesos continuos y basicamente son largos tubos, los mismos
permiten cierta manipulacion para adecuarlos de forma helicoidal y permitir que
el aprovechamiento del espacio sin perturbar sea maximo. Denbich hace
referencia a un reactor tubular con retornos en forma de “U” a intervalos
regulares de distancia. La compafiia Armfield comercializa un reactor de 0.4
litros de volumen y 20 m de longitud dispuesto e forma helicoidal segun lo

muestra la fotografia.
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Figura 9. Fotografia reactor tubular escala laboratorio

Fuente: Ref. 9

Este tipo de disposicidn permite el acomodo de la longitud total de la
tuberia en un espacio reducido. Este a su vez permite la inmersién de la

helicoide en un bafo termostatizado.

2.4. Flujo tapoén

Una de las primeras suposiciones acerca de los reactores tubulares en
su disefno es que los mismos operen en estado de flujo tapdn. Esto se basa en
que el fluido entra sin haber cambios de concentracion a lo largo del eje en que
se mueven los reactivos. El tiempo de permanencia en el reactor es el mismo

para todos los componentes. En cada uno de los cambios los reactivos tienen la
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misma temperatura y composicion en cada punto a lo largo del reactor. Dicho
en otras palabras que el reactor ideal de flujo tubular es aquel en el que no hay
mezclado en la direccion del flujo y si existe un mezclado completo en la
direccién perpendicular a la del flujo (esto es, en la direccion radial). La figura 6
representa este tipo de reactor en régimen laminar mientras que la figura 7
representa este tipo de flujo en régimen turbulento. Nétese como en régimen
turbulento no existen variaciones radiales de velocidad. Las concentraciones
varian a lo largo de la coordenada de longitud, z, pero no a lo largo de la
coordenada radial, r. Excepto cuando es posible una operacién isotérmica, la
temperatura también varia con z.

Figura 10. Flujo tapon en reactores PFR ideales en régimen laminar

N
N P
Y
i
=
l_:
— T —

Fuente: Ref. 11

Figura 11. Flujo tapdn en reactores PFR ideales en régimen turbulento

l_:
h— T
ALl

Fuente Ref.11
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Debido a las caracteristicas del mismo en el flujo tapon el perfil de

velocidad es plano y no hay mezclado axial.
2.5. Tipos de flujo
2.5.1. Turbulencia

La forma en la que un fluido fluye a lo largo de una tuberia puede
dividirse en laminar y turbulento. En la primera las particulas fluyen de manera
ordenada mientras que en la segunda se crean cambios bruscos de presion y
velocidad que tienen por consecuencia el aparecimiento de vortices de
diferentes escalas. Uno de los principales requerimientos del reactor tubular
(PFR) es que opere en la region turbulenta, esto es decir a numeros de
Reynolds iguales o por encima de 4000. EI numero de Reynolds es una
comparacion entre los términos convectivos y los términos viscosos de las

ecuaciones de Navier-Stokes que gobiernan el movimiento de los fluidos.

3 p*v,*D

N_. =
U

Re

Donde:

Ng. es el numero adimensional de Reynolds
@ es la densidad del fluido
v, es la velocidad promedio lineal del fluido

D es el diametro de la tuberia por la que fluye el fluido

1 es el diametro de la tuberia por la que fluye el fluido
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2.6. Tiempo de residencia

El tiempo que transcurre para que una molécula pase por un reactor
recibe el nombre de tiempo de residencia. Son dos las propiedades importantes
de @: el tiempo transcurrido desde que la molécula entré al reactor (su edad) y
el resto del tiempo que estara en el reactor (su vida residual). Interesa
principalmente la suma de estos dos tiempos, que es ¢, pero es importante
observar que el micromezclado soélo puede verificarse entre moléculas que
tengan la misma vida residual; no es posible que las moléculas se mezclen en
un cierto punto del reactor para después volverse a separar en un punto

posterior y tener vidas residuales diferentes.

La definicion mas conveniente de la funcion de distribucion de tiempos de
residencia es la fraccion J(&) de la corriente efluente que tiene un tiempo de
residencia inferior a #. Ninguna parte del fluido puede haber pasado por el
reactor en un tiempo cero, por lo que, cuando #=0; J=0. Analogamente,
ninguna parte del fluido puede permanecer indefinidamente en el reactor, por lo
que J tiende a 1 a medida que @ tiende a infinito. Las variaciones de densidad,
tales como las causadas por los gradientes de temperatura y presion, pueden
afectar al tiempo de residencia y se adicionan a los efectos debidos a las
variaciones de velocidad y micromezclado. A continuacion se discutira el
micromezclado, por lo que se supone que la densidad de los diferentes
elementos en el fluido permanece constante a medida que pasa por el reactor.
Bajo estas condiciones el tiempo de residencia promedio esta dado por (Ref.7
Pag.. 320):

Q!
Il
O <
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Donde @ es el tiempo de residencia promedio, V es volumen
considerado del reactor y Q es la velocidad volumétrica de los reactivos. V=A*L

donde A es el area transversal de paso y L es la longitud del reactor.

Las caracteristicas de un perfil uniforme de velocidades y la ausencia de

mezclado axial en un reactor de flujo tapdén requieren que el tiempo de

residencia sea constante 0:\(3. La curva de entrada y respuesta para una

entrada de pulsacién corresponderia a picos estrechos a =0y 6 = V/Q.

El término V/Fao evaluado en base a las ecuaciones de diseno,
determina el tamafo del reactor de flujo necesario para procesar una
determinada velocidad de alimentacion Fao. La inconsistencia de comparar
volumen con masa puede eliminarse convirtiendo la velocidad de alimentacién a

una base volumétrica. Si ¢. es la densidad de la alimentacion, entonces

% representa la velocidad total de alimentacion en términos de volumen por
F

unidad de tiempo. La relacion de la velocidad de alimentaciéon en unidades
volumétricas al volumen del reactor es la velocidad espacial:
F

a

V*oe

‘La velocidad espacial” (S), término que se usa comunmente para
describir las caracteristicas extensivas de operacion de un reactor de flujo
tubular, es la maxima velocidad de alimentacién por unidad de volumen de
reactor que dara una determinada conversion. Ademas, la velocidad espacial es
una medida de la facilidad con que se efectua la reaccion en el reactor. Una

velocidad espacial alta significa que la reaccidén puede llevarse a cabo con un
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reactor pequeno, o que se podra obtener una determinada conversién con una

velocidad de alimentacion alta.

La reciproca de la velocidad espacial es el tiempo espacial:

Por lo general, el tiempo espacial no es igual al tiempo real que un
elemento de fluido reside en el reactor. Las variaciones de temperatura,
presién, y moles de mezcla reaccionante pueden provocar cambios en la
densidad total de algunas zonas del reactor, de tal manera que dichas

densidades no siempre seran iguales a ¢.. Entonces se requiere usar el

concepto de tiempo medio de residencia €. El 8 es igual al tiempo espacial

s6lo cuando se cumplen las siguientes condiciones:

1. La temperatura y la presién son constantes en todas las partes del reactor.

2. La velocidad de alimentacion se mide a la presién y temperatura del reactor.

3. La densidad de la mezcla reaccionante es constante (para una reaccion
gaseosa, esto requiere, ademas del punto a, que no haya cambios en el

numero de moles.)

El efecto de las variaciones de temperatura y presion sobre el tiempo de
residencia par a un reactor ideal de flujo tubular, puede evaluarse comparando
el tiempo de residencia real 6 con 7. El tiempo real requerido para que un

elemento de fluido pase a través del volumen del reactor dV es:

_distancia _ volumen _av
velocidad velocidad volumétrica F/
4
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Donde ¢ es la densidad de masa local en punto dV del reactor. Cuando

la densidad no varia en funcién del punto local se muestra que:
=1

Por lo que el tiempo de residencia real es igual al tiempo espacial.

2.7. Perturbaciones de flujo en tuberia curva

En un reactor tubular donde la tuberia esta dispuesta helicoidalmente es
necesario comprobar que el desarrollo del régimen turbulento no se ve afectado

por la curva en tuberia.

Cuando un fluido pasa por una curva, ya sea en régimen laminar o
turbulento, se establece en la curva una condicidon conocida como “flujo
secundario”, dependiendo de la relacion entre el diametro de la tuberia y el
radio de curva. Esta condiciéon es un movimiento de rotacién perpendicular al
eje de la tuberia, que se superpone al movimiento principal en la direccion del
eje. La resistencia debida a la friccion de las paredes de la tuberia y la accion

con la fuerza centrifuga combinadas produce esta rotacion.

Figura 12. Flujo secundario en tuberia curva

Fuente: Ref. 9
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Una de las principales manifestaciones del flujo secundario es la
resistencia o pérdida de presion en una curva. En la region A se forman
torbellinos y en la B se estrecha la seccion de la vena, seguida de una

expansion, siendo éstas las principales causas de las pérdidas de carga.

Para una tuberia circular Weisbach propone los siguientes coeficientes

de pérdida de carga segun la relacion entre el radio de tuberia y radio de curva.

Tabla I. Coeficientes de pérdida de carga en curvas

p
Zﬁ' <01 ol o2 (03 (0405 (0607 (0F |09 1
& 1] 013 014|016 (02 (029|043 1067 |09 [1.37 (1195

Fuente: Ref. 9

Se puede apreciar que para relacion de radios menor a 0.1 el coeficiente

de carga es despreciable, se puede simplificar el calculo a una tuberia recta.

Para un reactor helicoidal con radio de curva igual a 11.27 cm. (71/16 in)

y un radio de tuberia igual a 0.003175 m (1/8in), la relacion r/R es igual a:

r 1/8in
— = % 2/ ~0.02816
R 71/16in A 1

Por lo que en este caso no hay pérdida de carga debido a un flujo

secundario despreciable.
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2.8. Conductimetria
2.8.1. Definicion

La conductimetria es un método que se utiliza para medir la
conductividad de una disolucion, determinada por su carga ionica, o salina, de
gran movilidad entre dos puntos de diferente potencial. La conductividad
eléctrica es un fendmeno de transporte en el cual la carga eléctrica (en forma

de electrones o iones) se mueve a través de un sistema. (Ref.4 Pag. 221)
2.8.2. Conductividad electrolitica

Segun la ley de Ohm la resistencia eléctrica de un trozo material es igual
a la diferencia de potencial dividida entre la corriente eléctrica y se refiere a la
resistencia que opone el trozo de material al flujo de electrones a través de si.
El reciproco de la resistencia es la conductancia eléctrica cuya unidad es el
siemens (S) en el sistema internacional. Se debe de tomar en cuenta que esta
variable esta definida en funcion del area transversal por la que se da el flujo de
electrones, la longitud del material que se atraviesa y una constante de

proporcionalidad (conocida como conductividad) de la siguiente forma:

Conductancia= k *i‘

Donde:
k es la conductividad
A es el area transversal de paso

L es la longitud de la materia
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Para estudios conductimétricos se utiliza la variable conductividad en vez
de la conductancia y asi se deja a un lado el efecto de las variables area y
longitud. La conductividad se puede definir de mejor forma como la
conductancia a través de un cubo unitario donde el area y la longitud son
equivalentes a la unidad en cada variable. En el caso particular donde se
trabaja con soluciones electroliticas la conductividad se conoce como
conductividad electrolitica cuya unidad en el S| es siemens partido metro, sin
embargo por razones practicas se suele utilizar la unidad siemens partido

centimetro (S/cm).

La conductividad electrolitica se puede ver afectada por dos factores
principalmente: La concentracién de la solucién y el caracter (débil o fuerte) de
electrolito en si. Para cuantificar el efecto de la concentracion se definié una
nueva variable conocida como conductividad molar (A). Esta variable esta
definida como la conductividad eléctrica dividida entre la concentracion. Es

decir:

Donde:
A es la conductividad molar
k es la conductividad electrolitica

c es la concentracion de la solucion electrolitica

Segun el caracter electrolitico de la sustancia se puede clasificar como

electrolitos débiles y electrolitos fuertes.
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2.8.3. Electrolitos débiles

Los electrolitos débiles suelen producir menos iones por su disociacion
parcial respecto a los electrolitos fuertes. Es por eso que presentan un
descenso mas pronunciado de la conductividad molar al aumentar la
concentracion respecto a los electrolitos fuertes. Debe de tomarse en cuenta
que en este caso el grado de disociacion afecta considerablemente la

conductividad molar.

2.8.4. Electrolitos fuertes

Los electrolitos fuertes se disocian por completo, por lo que su
conductividad molar tiende a ser casi constante a diferentes concentraciones. Si
se baja la concentracién hasta tener una dilucién infinita se obtiene un valor de
conductividad molar conocido como conductividad molar a dilucién infinita (A°)
la cual se puede determinar tedricamente a partir de la migracion independiente
de iones. Alli se postula que “cada ion efectua su propia contribuciéon a la
conductividad molar sin importar la naturaleza del otro idn con el cual esta
asociado”. Debido a lo cual se puede determinar la conductividad molar a
dilucidn infinita tedrica a partir de las conductividades i6nicas de cada i6n. Por lo
que:

A=A +A
Donde:
A° es la conductividad molar a dilucion infinita

A° es la conductividad molar del cation a dilucion infinita

A° es la conductividad molar del anién a dilucién infinita
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Tabla Il. Conductividades iénicas molares en agua a 25°C (a dilucion

infinita)
A% A°
Cation 5 Anidn 5
(S em*/mol) (S em*/mol)

H+ 349.8 OH- 198.6

Na+ 50.1 Cl- 76.4

K+ 73.5 Br- 78.1

Rb+ 77.8 I- 76.8

Cs+ 77.2 CHsCOO- 40.9

Fuente: Ref. 2 Pag. 284

O bien es posible determinar la conductividad del anion junto al cation
mediante la ayuda de graficas y correlaciones determinadas.
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Figura 13. Conductividades de soluciones de hidroxido de sodio 0.01N a

diferentes temperaturas

Fuente: Ref. 11

En la reaccion discutida:

CH,COOC,H, + Na' + OH — CH,COO + Na' + C,H,OH

Se tienen las siguientes relaciones de concentraciones:

o D _ .0 _ D A
Ca = Craer = Coy Cvat = e
¢ 1 ¢ Ester ¢ OH

. _ .0 _

Cac =04 7€y
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A la entrada del reactor se tiene la siguiente conductividad:

. S0 A
Ko =N Cy tA ¢y

Y Na

A la salida del reactor o en cualquier punto donde se decida tomar una

muestra se tiene la siguiente conductividad:

A conversion total, 100% de conversion en el reactor:

. 0 . .0
A - J‘\ Na't "L A + J\ AC L A ‘

Combinando las ecuaciones:

0 '&-I'i — A
C,= ' .
‘\uH —A AC
K—K
Ca =
J‘\DH' —A ACT
C K-K
TA_joX= e
A KO - Koo

Aqui se relacionan la conductividad a la entrada del reactor (K,), con la

conductividad a conversion total (K_), con la conductividad en el punto de

muestra (K ) y la conversion de la reaccion en punto de muestra ( X ).
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2.9. Andlisis de grados de libertad

Si bien el concepto de grados de libertad se encuentra mas ligado a
equilibrio entre fases, su concepto puede ser aplicado con el mismo éxito a
sistemas reactivos. Existen tres diferentes métodos para el calculo del niumero
de grados de libertad de un sistema reactivos: balance de especies
moleculares, balances de especies atomicas y por ultimo el grado de avance de
reaccion. A continuacion se desarrolla el analisis del numero de grados de

libertad utilizando el primero de los listados.

2.9.1. Balance de especies moleculares

Cuando se emplean balances de especies moleculares para determinar
las variables desconocidas de las corrientes de un proceso reactivo, los
balances de las especies reactivas deben contener términos de generacion y/o
consumo. El analisis de grados de libertad es el siguiente:

Numero de variables marcadas
+Numero de reacciones quimicamente independientes
-Numero de balances de especies quimicamente independientes

-Numero de otras ecuaciones que relacionen variables desconocidas

= Numero de grados de libertad

La hidrdlisis alcalina del acetato de etilo en presencia de hidroxido de

sodio en solucion acuosa se desarrolla en la siguiente ecuacion:

CH,COOC,H, + Na' + OH — CH.,COO + Na + C,H.OH
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S

Acetato de etilo/
EtAc /n1
Hidroxido de
sodio/NaOH/n2

Reactor

\J

Etanol/CH3CH20H/n3
Acetato de sodio/NaAc/rd
Acetato de etilo/EtAc/n5
Hidroxido de sodio/NaOH/n6

n1y n2 son los flujos molares a la entrada del reactor tubular, por lo que

son conocidas. Debido a la reaccidon n3=n4 (el etanol formado es igual en moles

al numero de moles de acetato de sodio formado), n5=n6 (el acetato de etilo

remanente es igual al hidroxido de sodio que no reacciond). Pero existe una

relaciéon mas: n3=n1-n5 (los moles de etanol formado son iguales a la resta de

los moles de acetato de etilo que ingresan y los moles de acetato de etilo que

abandonan el reactor sin reaccionar. Sustituyendo lo anterior se obtiene:

—

Acetato de etilo/
EtAc /n1

Reactor

Hidroéxido de
sodio/NaOH/
n2=n1

R EEE—

Acetato de etilo/
EtAc /n1

Reactor

\J

Etanol/CH3CH20H/n3

Acetato de sodio/NaAc/md=n3
Acetato de etilo/EtAc/n5=n1-n3
Hidréxido de sodio/NaOH/n6=n1-n3

Hidroéxido de
sodio/NaOH/n1

\J

Etanol/CH3CH20H/n3

Acetato de sodio/NaAc/n3
Acetato de etilo/EtAc/n1-n3
Hidréxido de sodio/NaOH/n1-n3

n1 es conocida por lo que la unica variable marcada del sistema es n3 (la

cantidad de etanol o la cantidad de acetato de sodio formada). Hay una sola

reaccion independiente asi como especies moleculares independientes. No hay
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otras ecuaciones que relacionen variables desconocidas. Al hacer el calculo
respectivo se obtiene:
G=1+1-1-0
G=1

Existe un grado de libertad por lo que el sistema no se encuentra definido aun.
El dato faltante es la conversién en el punto de muestreo del reactor. En un
reactor tubular ideal la conversién es funcion de tres variables: volumen,
velocidad de alimentacion de los reactantes y la temperatura.: Por lo que al

controlar estas ultimas tres el sistema queda plenamente definido.

2.10.Responsabilidad ambiental

La responsabilidad ambiental es la imputabilidad de una valoracion
positiva o negativa por el impacto ecoldégico de una decision. Se refiere
generalmente al dafio causado a otras especies, a la naturaleza en su conjunto
o a las futuras generaciones, por las acciones o las no-acciones de otro
individuo o grupo. En un reactor de flujo piston experimental con fines didacticos
no se tiene interés comercial en los productos obtenidos ya que son volumenes
reducidos (4 L en 3 min. 12 s). El caudal de salida del reactor tubular
experimental contiene hidroxido de sodio, acetato de etilo, etanol y acetato de
sodio. Bajo ningun punto de vista es posible verter esto en el fregadero. Todo
esto tiene un caracter eminentemente basico y junto con esto se tienen
componentes organicos por lo que para su desecho se deben seguir una serie

de pasos.

Pasos para la practica de laboratorio reduciendo el impacto

medioambiental:
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1. Colectar todos los productos en un recipiente de vidrio, no esperar hasta

tener volumenes inmanejables de productos.

2. Armar una unidad de destilacion, con un balén de dos bocas, un refrigerante,

un termdémetro y un mechero Bunsen.

3. Fijar la temperatura de destilacion entre 75-78°C, conectar el flujo de agua al

refrigerante.

4. Recoger la fase liviana, esta consiste en su mayor parte de acetato de etilo y
etanol. Estos dos residuos pueden y deben de ser incinerados.

5. La fase liviana consistente principalmente en una solucion acuosa de
hidroxido de sodio y acetato de sodio se neutraliza utilizando bicarbonato de

sodio y/o residuos de otras practicas de acido clorhidrico.

6. La fase liviana debe alcanzar un pH entre 6-8. Solamente después de esto

es posible desecharla.

2.11.Aprendizaje por la accién

Uno de los objetivos principales que se plantea en la declaracién de
Bolonia es aumentar la competitividad internacional del sistema de Educacion
Superior. Esto implica una convergencia a un sistema de créditos comun, a un
sistema educativo unico basado en dos ciclos, pero también supone una

revision de los perfiles académicos de las titulaciones.
En este sentido, la tendencia actual es el desarrollo de perfiles

académicos basados en competencias, integrando este concepto de forma

armonica y equilibrada, unos conocimientos basicos con las capacidades,
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habilidades, aptitudes, actitudes y destrezas necesarias para cumplir los

objetivos del proceso formativo.

Para ello, resulta también necesaria una revisién de las metodologias
docentes, las cuales deberan tender a estructurarse en torno a un trabajo mas
cooperativo, orientado al trabajo activo del alumno, que estimule su
participacion, independencia, creatividad y trabajo en equipo. En este sentido,
resulta fundamental el desarrollo de asignaturas propiamente experimentales,

que se apoyen en un aprendizaje por la accion.
El curso de Cinética de Procesos Quimicos es por el momento de

caracter totalmente tedrico a pesar del potencial del contenido de convertirse en

un curso eminentemente experimental.
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3. METODOLOGIA

3.1. Recursos
3.1.1. Localizacion

La parte experimental de la investigacion se llevd a cabo en la
Universidad de San Carlos de Guatemala, ubicada en la Ciudad Universitaria en
la zona 12, edificio T-3, en el Laboratorio de Fisicoquimica de la Escuela de
Ingenieria Quimica.
3.1.2. Recursos humanos
Investigador: Br. Diego Bernardo Lainfiesta Lopez
Asesor: Ing. Michele Mario Pagliara Valz
Ingenieros consultados: Ing. César Alfonso Garcia Guerra y Dr. Adolfo Gramajo
Antonio.
3.1.3. Recursos materiales
3.1.3.1. Reactivos
1. Acetato de etilo

2. Hidréxido de sodio

3. Agua
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3.1.3.2. Materiales

1. Plancha rectangular de plexiglas de 0.96mx0.41mx0.025m.

. Plancha cuadrada de plexiglas de 0.34mx0.34m*0.025m.

3. Tubo de policloruro de vinilo rigido de diametro externo 0.265m, diametro

© 0 N O

interno de 0.245m y una altura de 0.35m.

. Tuberia flexible de policloruro de vinilo de diametro interno % plg y 30m de

longitud.

. Tuberia flexible de policloruro de vinilo de diametro interno 1/8 plg y 2m de

longitud.

. 7 uniones universales de bronce de V4 plg de tres salidas.
. 12 niples de bronce de V. plg.
. 2 niples de bronce de 1/8 plg.

. 6 barras rosca continua de diametro %4 plg y una longitud de 0.5m.

10.6 tuercas de palomilla, diametro V4 plg.
11.8 tornillos de 3/8 plg.

12.4 uniones universales de 3/8 plg.

13.2 bombas centrifugas de corriente directa.

14.Regulador de voltaje directo.

15.2 contenedores de 2 L.
16.1 contenedor de 4 L.

3.1.3.3. Equipo y cristaleria

1.

Balanza analitica Marca Sartorius

Modelo BP3S
Maxima capacidad: 150 g

Minimo valor de medicion: 1.0 mg
Voltaje: 8-14.5v
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2. Conductimetro marca Hanna Instruments
Modelo HI 9813

Rango: 0.00-4.00 mS/cm

Resolucion: 0.01

Desviacion tipica: +/- 2%

Dimensiones: 185 x 82 x 45 mm

Peso: 520 g

Balones aforados Pirexde 1Ly 2L

Bureta de 25ml

Probeta de 50 ml 'y 250 ml

Pipetas aforadas de 1ml, 25 mi

Espatulas de acero inoxidable

Pisetas de polietileno de 500 ml

Beackers tipo pirex de 25, 50, 100 y 250 ml

10. Termometro de alcohol

© ® N o g bk w

3.1.3.4. Material de escritorio

Papeleria y utiles de oficina

Computadora

Hardware: Impresora, CD, memoria USB

Software: Microsoft Word, Microsoft Excel, Microsoft Visio, Adobe Reader

3.2. Metodologia experimental

Se disefd un reactor tubular flujo piston régimen turbulento para el

sistema acetato de etilo e hidréxido de sodio, esto incluye el sistema de bombeo
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de reactivos, reactor, colector de productos y una base estable y duradera para

todo lo anterior.

Se construyo el reactor tubular arriba disefiado.

Se calibraron las bombas centrifugas. Esto se hizo mediante la variaciéon del
voltaje a las mismas desde 3V hasta 6V en intervalos de 0.5V. El liquido de
calibracion fue el agua y se utilizé el método masico. Se determind la masa
trasegada a cada voltaje para luego convertirla en volumen con la densidad

conocida del agua a esa temperatura. Cada medicion se realizo tres veces.

Se valido el reactor con tres sistemas equimolares de acetato de etilo e
hidroxido de sodio. El primero fue de 0.038 M. Se realizaron tres corridas. En
cada una de ellas se retiro una muestra de cada uno de los seis elementos
muestreadores a lo largo del reactor. Se midié la conductividad de cada
muestra. Con la conductividad se calculé el porcentaje de conversion y se
compardé mediante un error relativo con la conversién que se obtendria en un
reactor tubular ideal. Lo mismo se realizo a concentraciones de 0.03 M y 0.025
M con la unica diferencia que se tomaron solamente tres muestras a estas

concentraciones, a 1/6, 3/6 y 6/6 del volumen o longitud total del reactor.

3.2.1. Procedimiento experimental

3.2.1.1. Disefio del reactor flujo piston

3.2.1.1.1. Criterios de eleccion de volumen, didmetro y longitud

La constante de velocidad de reaccion para el sistema acetato de etilo-

hidroxido de sodio a 22°C es igual a 0.1137 l/(mol*s), posee un orden igual a 2,
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utiizando una velocidad de flujo volumétrico de 20.73 cm”3/s y una
concentracion inicial (en el depdsito de reactivos) de 0.038 mol/L. Se calcula la

conversion que se obtendria con un volumen de 0.825 L.:
X
V = —Faoj'd—X
o ra

Fao = Cao*Vao

Para esta reaccién en especial, si el acetato de etilo e hidréxido de sodio

tienen iguales concentraciones e iguales flujos volumétricos:

ra=k*(Cao(l-x))’

Sustituyendo se obtiene:

1 dX
V =Cao *Vao*j 5
: —k*(Cao(1—x))
Cao = 0.038m|0|
Vo 0.02073'—
Vao=-—=— S
2 2
k =0.1137 !
mol *s
V =0.825L
Resolviendo se obtiene:
ol 0.02073l b dx
0.825L = 0.038—— * S| .
| 0 I mol _ 1
0.1137 0.038——* ~*(1-x)
mol *s L 2
b=7.92%
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La conversion tedrica con un volumen de 0.825 L es igual a 7.92%. La
mayoria de los reactores escala laboratorio para reacciones homogéneas en

fase acuosa son de 0.8L. Por lo que se decidié que el mismo tuviera 0.825 L.

Uno de los principales requisitos para que el reactor tubular se comporte
como flujo tapon es que el régimen de flujo sea turbulento. Por lo que si la
capacidad de las bombas centrifugas es fija o limitada, la unica variable a

determinar es el diametro de la tuberia, segun la ecuacion:

¢* Vo 27’<D
~(2)
Nge = 2
Y7,
* *
A
D*n*pu

* ky * *10N-> m3
4100019/ . *2.0723*10 A
0.00635m* 7 *0.01P

NRe =

N, = 4156.57

Ya que las soluciones son diluidas se pueden asumir las constantes del
agua para densidad y viscosidad. El régimen turbulento se desarrolla a partir de
numeros de Reynolds mayores a 4000. Resolviendo la ecuacién se obtiene un
diametro de 74 plg 0 0.635 cm. para un numero de Reynolds igual a 4157.

3.2.1.1.2. Tiempo de residencia

El tiempo de residencia para reactores tubulares se define como:
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Para 1/6 de la longitud total del reactor el tiempo es:

0.8251 1000cm®

0:

6 |
cm®
20.73 4

0 =6.64s

Para 2/6 de la longitud total del reactor el tiempo es:

Y se genera la tabla siguiente:

Tabla Ill. Distancias y tiempos de muestreo

Distancias desde la mezcla | . . .
de reactivos (m) Tiempo de residencia (s)
0 0
4.342 6.633
8.683 13.27
13.03 19.90
17.37 26.53
21.71 33.16
26.05 39.08

Fuente: Datos calculados
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3.2.1.1.3. Materiales de construccion del reactor flujo pistén

El criterio de eleccion de los materiales de construccion fue: estables a
los reactivos y productos de la reaccion seleccionada, econdmicos y faciles de
conseguir. Las mejores alternativas encontradas se detallan a continuacion.

3.2.1.1.3.1. Base del reactor

Figura 14. Base plancha de acrilico

Fuente: Ref. 12

Figura 15. Tubo de policloruro de vinilo

Fuente: Ref. 12
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3.2.1.1.3.2. Cuerpo del reactor

Figura 16. Manguera flexible de ¥ plg de policloruro de vinilo cristalino

Fuente: Ref. 12

Tabla IV. Resistencia del policloruro de vinilo hacia diferentes sustancias

Legend: E = Excellent &= Good F=Fair U= Unsatisfactory MO = No Data
Strong Weak Stromg Wiealk

Pal Auhds Pcids Aliphatics  Alkalies Alkalies  Aromatics Esters Ketones
LLO PE F G F G [ F u F
POE F G F G G U ] U
P Ester ] U E U EE E ] U
PU Ether ] u E ] F F u u
T E E E E E L NC u
FC G E G E G (i) 7 F

Fuente: Ref. 12
3.2.1.1.3.3. Elementos muestreadores y conectores

Cada elemento muestreador esta compuesto de dos niples machos, una
unién universal terminados en bronce y silicon. Ambos materiales son inertes a

acidos y bases fuertes y débiles, asi como a una diversidad de compuestos

organicos.
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Figura 17. Niple macho ¥4 plg

=3

Fuente: Ref. 12

Figura 18. Unidén universal o “T” hembra

Fuente: Ref. 12
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3.2.1.1.3.4. Sistemade bombeo

Figura 19. Diagrama de circuito completo de bombeo

Tl E-:I _ _

E SHEIE Y b=
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=
=
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i
|
[

r1_

i 1T

T1-Transformador de 120 o 220V (segun la red) con secundario de 16 + 16V
(de preferencia que entregue 3 0 mas amperios)

Q1-Transistor BD137 u otro de similares caracteristicas (ECG373, etc.)

Q2-Transistor 2N3055 u otro de similares caracteristicas (ECG130, BD182, etc.)

C1 - Condensador electrolitico (filtro) 3300 uF 25V

C2 - Condensador electrolitico (filtro) 470 uF 25V

C3 - Condensador 0.1 uF 100V

D1y D2 - Diodos rectificadores 1N5402 (ECG5802) o equivalentes.

D3 - Diodo Zener de 15V 400mW

R1 - Potenciometro 50K

R2 - Resistor 270 ohms 1W

R3 - Resistor 1000 ohms 1W

3.2.1.2. Construccioén del reactor tubular:

1. Se cortd la plancha de plexiglas hasta obtener las dimensiones de
0.96mx0.41mx0.025m (1B).
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. Se torned la plancha de plexiglas del punto uno hasta obtener una zanja
circular de diametro interno de 0.245m y uno externo de 0.265m y una
profundidad de 1.27cm.

. Se cortd una plancha de plexiglas hasta obtener las dimensiones de
0.34mx0.34mx0.025m, luego se torned esa plancha para obtener un disco
con diametro 0.34m y una zanja centrada de didmetro interno 0.245m,
diametro externo 0.265m y una profundidad de 0.025m (2B).

. Se realizaron 4 perforaciones de diametro 3/8 plg a 0.035m del borde largo y
a 0.035m del borde corto en la plancha de 0.96mx0.41mx0.025m y se
insertaron los tornillos de 3/8 plg y se complementaron con la union
universal y otro tornillo de 3/8 plg.

. Se insert6 en la zanja de la plancha del paso 4 el tubo rigido de policloruro
de vinilo.

. Se tomaron los 30m de tuberia flexible de policloruro de vinilo diametro
interno %2 plg y se midieron 26.1m. Esta longitud se corto en 6 longitudes
idénticas de 4.34m cada una.

. Se tomd una unién universal de bronce y se le atornillaron un niple de 2 plg y
dos niples de 1/8 plg (3C).

. Se tomaron seis uniones universales y le les atornillaron 2 niples de bronce
Ya plg a cada uno. El espacio restante se relleno con silicon F 109 y se
dejaron secar durante 24 horas (2C).

. Se tomd 3C y al niple de Y4 plg se le inserté un segmento de la manguera
obtenida en el paso 6, luego en el extremo libre se inserté 2C. Este paso se
repiti6 6 veces, hasta obtener una manguera continua de longitud 26.1m
(1C).

10.Se tomd 1C y se dispuso en toda su extension helicoidalmente alrededor del

tubo rigido de policloruro de vinilo.

11. Al extremo libre del tubo rigido de policloruro de vinilo se le acoplo el disco

obtenido en el paso 3.
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12.Se insertaron las mangueras de 1/8 plg diametro interno en 3C, estas a su
vez se acoplaron a las bombas centrifugas.

13.Las dos bombas centrifugas se conectaron a la fuente corriente directa
variable y a cada contenedor de 2 L.

14.El extremo de 1C se conecto al contenedor de 5 L.

3.2.1.3. Calibracion de las bombas centrifugas

1. Las bombas centrifugas se conectaron al regulador de voltaje directo (7C).

2. Al variar el voltaje el caudal entregado por cada bomba varié en proporcion al
primero. El caudal total fue igual a 20.73 cm”3/s por lo que cada bomba
trasego la mitad de esto.

3. Se tomaron tres lecturas a cada voltaje, por bomba, donde el voltaje se varid
de 2V hasta 6V en intervalos de 0.5V. A cada voltaje se tom6 un vaso de
precipitacion de 300ml.

4. El vaso de precipitacién se taré previamente a cada corrida. Mediante el
reostato se obtuvo el voltaje deseado, siempre corroborando con un
voltimetro.

5. Luego se vertieron 2000 ml de agua desmineralizada en el contenedor
conectado a la bomba a calibrar. Se conectd la bomba y al mismo tiempo se

accion6 un cronémetro. Al acabarse el agua se detuvo el cronémetro.

6. Se pesd nuevamente el vaso de precipitacion con el agua trasegada.
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3.2.1.4. Verificacion de lareaccion del sistema acetato de etilo-hidréxido

N =

N OO o AW

de sodio

Se prepararon 2 L de solucién de acetato de etilo 0.038M

. Se prepararon 2 L de solucion de hidroxido de sodio 0.038 M (estas se

estandarizaron previamente)

. Se colocaron las soluciones de los reactivos en los depdsitos respectivos.
. Se determind la temperatura de las soluciones de reactivos.

. Se colocaron 50 ml de la solucién patrén en un vaso de precipitacion.

. Se le midio la temperatura con el termémetro de alcohol.

. Se ajusté la conductividad del conductimetro segun la referida por el patrén a

esa temperatura.

. Se encendieron las bombas centrifugas previamente calibradas y se tomé

una muestra de 5 ml mediante una aguja hipodérmica a una longitud de 1/6,
2/6, 3/6, 4/6, 5/6, y 6/6 de la longitud total del reactor.

. Se determinaron las conductividades de las muestras del paso 8 con el

conductimetro previamente calibrado, después de cada sustraccion de

muestra.

10. El procedimiento descrito desde el paso 1 hasta el 9 se efectud 3 veces.

11.Con las conductividades se determiné el porcentaje de conversion en cada

punto de muestra.

12.Se construyd una grafica del porcentaje de la conversién experimental en

funcion de la longitud.

13.Se calculé la desviacion estandar de la conversién en cada punto de

muestra.

14.Se compard el porcentaje de conversion con las conversiones tedricas

obtenidas con la ecuacion del reactor tubular ideal operado a las mismas

condiciones del experimental.
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3.2.1.5. Verificacion de lareaccion del sistema acetato de etilo-hidréxido

N o g b

9.

de sodio a dos parejas diferentes de concentraciones pero con

igual flujo volumeétrico.

. Se prepararon 2 L de solucion de acetato de etilo 0.03 M

. Se prepararon 2 L de solucion de hidroxido de sodio 0.03 M (estas se

estandarizaron previamente)

. Se colocan las soluciones de los reactivos en los depdsitos respectivos, con

las diluciones respectivas. (acetato de etilo 0.03 M hidréxido de sodio 0.03
M) y (acetato de etilo 0.025 M e hidroxido de sodio 0.025 M).

Se determiné la temperatura de las soluciones de reactivos.

Se colocaron 50 ml de la solucién patrén en un vaso de precipitacion.

Se le midié la temperatura con el termémetro de alcohol.

Se ajusto la conductividad del conductimetro segun la referida por el patron a
esa temperatura.

Se encendieron las bombas centrifugas previamente calibradas y se tomo
una muestra de 5 ml mediante una aguja hipodérmica a una longitud de 1/6,
3/6, y 6/6 de la longitud total del reactor.

Se determinaron las conductividades de las muestras del paso 8 con el

conductimetro previamente calibrado.

10. El procedimiento descrito desde el paso 1 hasta el 9 se efectud 3 veces.

11.Con las conductividades se determiné el porcentaje de conversion en cada

punto de muestra.

12.Se construy6 una grafica del porcentaje de la conversidon experimental en

funcion de la longitud.

13.Se calculé la desviacién estandar de la conversion en cada punto de

muestra.
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14.Se compard el porcentaje de conversion con las conversiones tedricas
obtenidas con la ecuacion del reactor tubular ideal operado a las mismas

condiciones del experimental.

3.2.2. Uso del reactor tubular experimental

1. Se verificé el voltaje de la calibracién en cada corrida.

2. Se desmontaron los recipientes de los reactivos y se lavaron
cuidadosamente.

3. Ya se secos los recipientes se colocaron nuevamente, asegurandolos
mediante una abrazadera cada uno.

4. Se vertieron las soluciones de reactivos en los depdsitos respectivos.

5. Se encendieron las bombas centrifugas al mismo tiempo.

6. Se tomd una aguja hipodérmica de 5ml y se insert6 en el primer
muestreador. Se saco el émbolo y se retiré una muestra igual a la capacidad
de la jeringa.

7. Se determind la conductividad de la muestra.

8. El paso 6 y 7 se repitio seis veces variando solamente el muestreador.
(Utilice una agua diferente para cada punto de muestreo)

9. Al terminarse los reactivos se apagaron las bombas centrifugas.

10.Se vacié el contenido del recipiente de productos en un contenedor
adecuado.

11.Se conectd nuevamente el recipiente de productos al reactor.

12.Se vertieron 2 L de agua desmineralizada en cada recipiente de reactivos.

13. Se conectaron nuevamente las bombas centrifugas.

14.Se apagaron las bombas cuando no queddé mas agua en los recipientes de
reactivos.

15.Se desconectd la primera unién universal del reactor.

16.Se conectd a la entrada del reactor la salida de aire de la bomba de vacio.
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17.Se encendio6 la bomba de vacio.

18.Se apago la bomba de vacio cuando no quedé mas agua en el cuerpo del
reactor.

19. Se desconectaron los recipientes de reactivos y productos. Se lavan y secan

cuidadosamente.
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4. RESULTADOS

4.1. Planos detallados del reactor tubular experimental

A continuacion de detallan la codificacion de las partes del reactor tubular
construido, lo denominados #B corresponden a un elemento de la base del
reactor y aquellos denominados #C describen componentes del cuerpo del

reactor (todas las dimensiones en metros):

Base del reactor:

1B plancha rectangular de plexiglas con dimensiones 0.96mx0.41mx0.025m.

2B plancha circular de plexiglas con diametro de 0.34m y un espesor de
0.025m.

3B cilindro de policloruro de vinilo con altura 0.35m, diametro externo 0.265m,
diametro interno 0.245m y un espesor de 0.02m.

4B elemento de soporte de la plancha rectangular de plexiglas (1B) consistente
en dos tornillos de rosca 9.525mm (3/8 in), una union universal de la misma
medida y dos roldadas.

5B barra de tornillo continua de 0.436m de extensién y rosca 6.35mm (1/4 plg).

6B tuerca de palomilla de rosca 6.35mm (1/4 plg).

Cuerpo del reactor:

1C manguera de policloruro de vinilo de 6.35mm (1/4 plg) diametro interno,
9.53mm (3/8 plg) diametro externo y una longitud de 26.05m.

2C muestreador en bronce consistente en dos niples de bronce de 6.35mm (1/4
plg), unién universal y relleno de silicon F109. Colocados a 1/6, 2/6, 3/6, 4/6, 5/6
y 6/6 de la longitud total de la manguera (1C).
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3C conector reactivos reactor consistente en dos niples de bronce 3.18mm (1/8
plg), unién universal y un niple de bronce de 6.35mm (1/4 plg).

4C manguera de policloruro de vinilo de 3.18mm (1/8 plg) diametro interno,
3.18mm (1/4 plg) diametro externo y una longitud de 0.6m.

5C depdsito de reactivo con capacidad de 2 L de dimensiones

6C depdsito de productos con capacidad de 4 L.

7C fuente de voltaje directo, de 0 hasta 12 V, regulable con dos salidas
independientes.

8C bomba centrifuga de 12 V
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Figura 20. Vista lateral de la base del reactor tubular construido
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Figura 22. Vista lateral del cuerpo del reactor tubular construido
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Figura 23. Vista de planta del cuerpo del reactor tubular construido
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Figura 24. Vista lateral reactor tubular construido
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Figura 25. Vista de planta reactor tubular construido
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Figura 26. Fotografia de la base del reactor tubular construido

Figura 27. Fotografia aérea del reactor tubular construido
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Figura 28.Fotografia trasera del reactor tubular construido

Figura 29. Bombas centrifugas utilizadas en el reactor tubular

experimental construido
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Figura 30. Fotografia frontal del reactor tubular construido
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4.2. Conversion del sistema acetato de etilo e hidroxido de sodio a

diferentes volumenes del reactor y concentraciones

Tabla V. Porcentaje de conversion a relacion equimolar 0.038 M de acetato

de etilo e hidréxido de sodio respecto al volumen y a la longitud
del reactor tubular

Longitud .
., Conversion Error
toma de | Volumen | Conversion . )
.. . o\ | €Xperimental | relativo
muestra (L) tedrica (%) o o
o (%) (%)
4.34 0.138 1.41 2.01 42.43
8.68 0.275 2.79 2.96 6.37
13.03 0.413 412 473 14.78
17.37 0.550 5.42 5.27 2.70
21.71 0.688 6.68 6.77 1.26
26.05 0.825 7.92 7.99 0.96

Tabla VI. Ecuaciones de ajuste al reactor ideal y experimental a relacion

equimolar 0.038 M de acetato de etilo e hidréxido de sodio

Ecuacioén de regresion reactor ideal %Conversion= 0.0975*Volumen

Coeficiente de determinacion RA2 1

Ecuacién de regresion reactor experimental | %Conversion=0.100*Volumen

Coeficiente de determinacion RA2 0.988
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Figura 31. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.038 M de

acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del

reactor tubular
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Tabla VII. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.03 M de acetato

de etilo e hidréxido de sodio respecto al volumen y a la longitud
del reactor tubular

Longitud .
. Conversién Error
toma de | Volumen | Conversion . )
.- o/ | €Xperimental | relativo
muestra (L) tedrica (%) o o
™ (%) (%)
4.34 0.138 1.12 0.89 20.59
13.03 0.413 3.28 2.95 9.99
26.05 0.825 6.36 6.22 2.05

Tabla VIII. Ecuaciones de ajuste al reactor ideal y experimental a relacion

equimolar 0.038 M de acetato de etilo e hidréxido de sodio

Ecuacion de regresion reactor ideal %Conversion= 0.078*Volumen

1
% Conversion=0.074*Volumen

0.975

Coeficiente de determinacion R”2

Ecuacion de regresion reactor experimental

Coeficiente de determinacion R*2
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Figura 32. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.03 M de
acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del

reactor tubular
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Tabla IX. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.025 M de

acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del
reactor tubular

Longitud c .
. onversion Error
toma de | Volumen | Conversion . )
.- o/ | €Xperimental | relativo
muestra (L) tedrica (%) o o
m) (%) (%)
4.34 0.138 0.93 0.85 8.57
13.03 0.413 2.75 2.92 6.17
26.05 0.825 5.35 5.19 3.00

Tabla X. Ecuaciones de ajuste al reactor ideal y experimental a relacion

equimolar 0.038 M de acetato de etilo e hidréxido de sodio

Ecuacion de regresion reactor ideal %Conversion= 0.065*Volumen

1
% Conversion=0.064*Volumen

0.966

Coeficiente de determinacion R”2

Ecuacion de regresion reactor experimental

Coeficiente de determinacion R*2
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Figura 33. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.025 M de
acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del
reactor tubular
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¢ Reactor tubular experimental ®  Reactor tubular ideal —— Lineal (Reactor tubular ideal) —— Lineal (Reactor tubular experimental)
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

Un reactor con fines didacticos debe satisfacer otros requerimientos que
aquellos destinados a la industria de sintesis. Este tipo de herramientas deben
ser faciles de utilizar, ocupar espacios reducidos y mostrar con la mayor

claridad posible los procesos que ahi se llevan a cabo.

La reaccion seleccionada determina las caracteristicas del reactor. La
hidrdlisis alcalina del acetato de etilo posee propiedades que la hacen facil de
estudiar y controlar. La primera de ellas es que los reactivos utilizados se
encuentras disponibles, hidroxido de sodio y acetato de etilo. Estos son
altamente solubles en agua por lo que el disolvente utilizado es este. Es una
reaccion en fase homogénea: liquida. Es una reaccién casi isotérmica. El
avance de la reaccion se puede monitorear de diferentes maneras, entre las

cuales destaca la conductimetria por su exactitud y facilidad.

Un reactor tubular es aquel de operaciéon continua, con movimiento
constante de uno o todos los reactivos en una direccion espacial seleccionada y
en el cual no se hace ningun intento por inducir al mezclado. Tienen forma de

tubos, los reactivos entran por un extremo y salen por el otro.

Reactores tubulares con fines didacticos disponibles en el mercado para
reacciones en fase liquida tienen un volumen promedio de 0.8 L. Se decidid
aumentar el mismo hasta 0.825 L. Zelada reporta un reactor tubular de 4.24 m
de largo, dispuesto en forma rectilinea. Una mejor alternativa es el arreglo
helicoidal del cuerpo del reactor, solamente la eleccion de la relacion de radios

debe ser cuidadosa para no provocar una alteracién del régimen de flujo y
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provocar mezclado. Cuando un fluido pasa por una curva, ya sea en régimen
laminar o turbulento, se establece en la curva una condicidon conocida como
“flujo secundario”, dependiendo de la relacion entre el diametro de la tuberia y
el radio de curva. Esta condicidén es un movimiento de rotacién perpendicular al
eje de la tuberia, que se superpone al movimiento principal en la direccion del
eje. La resistencia debida a la friccion de las paredes de la tuberia y la accién
con la fuerza centrifuga combinadas produce esta rotacion. Dicho flujo
secundario es indeseable en el reactor tubular, ya que provoca el mezclado de
los reactivos. A relaciones de diametro menores a 0.1 es despreciable este
efecto. Se utilizd una manguera transparente de policloruro de vinilo con un
diametro interno de % plg. Como soporte del helicoide se decidié la utilizacion
de un tubo de policloruro de vinilo con un diametro externo de 0.265 m. El
cociente de los radios da como resultado 0.02396, por lo que no se establece

un flujo secundario en el reactor disefiado (ver figura 21 y figura 22).

Se disponia de bombas centrifugas de tensién nominal igual a 12 V para
el respectivo trasiego de los reactivos con una capacidad maxima de bombeo
igual a 1 L/min. Se establecid que el rector tubular deberia operar en region
turbulenta a una velocidad de flujo total de 20.73 cm”3/s y se obtuvo un numero
de Reynolds igual a 4157.

Una de las principales caracteristicas del reactor tubular es que la
conversion es funcion directa del volumen que hayan atravesado los reactivos y
esto en un cuerpo cilindrico es directamente proporcional a la longitud. Se
decidio la instalacion de seis dispositivos a distancias iguales en el reactor. Los
mismos debian de ser faciles de instalar y utilizar. Otro requisito, sino el mas
importante, los muestreadores no deben provocar alteraciones de flujo. Se
probaron diferentes opciones y la mejor fue la adaptacion de una union

universal de bronce con tres entradas. En dos de ellas se atornillaron niples de
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Ya plg y la tercera se relleno con silicon F109 (ver figura 49). El proceso de
muestreo se efectua insertando una aguja hipodérmica de 5 ml en el relleno de
silicon, tras lo cual se retrae el émbolo y se toma la muestra deseada. Se retira
la aguja, se quita el émbolo, se descarga la muestra y se le mide la

conductividad.

Las soluciones de hidroxido de sodio y acetato de etilo se bombearon a
una tasa de flujo igual a 10.365 cm”3/s lo cual implica uno total de 20.73cm”3/s.
Esto se consiguié calibrando las bombas centrifugas a diferentes voltajes. (ver
figura 29, tabla XXIV y tabla XXV) La bomba 1 operé a un voltaje igual a 3.96V
y la bomba 2 a uno de 3.67V.

Se utilizé un conductimetro Hanna HI 9813. Este posee un rango de
lectura de 0 hasta 4 mS/cm. Debido a esta caracteristica se buscaron tres
parejas que se situaran dentro de la capacidad de deteccién del instrumento.
Estas fueron: 0.038M, 0.03M y 0.025M respectivamente.

El reactor tubular flujo pistén disefado y construido se muestra en las
figuras 26 a la 30. Este posee un volumen total de 0.825 L y una longitud de
26.05 m dispuesta helicoidalmente, esta disefiado para un flujo volumétrico total
de 20.73 cm”3/s en régimen turbulento y posee seis muestreadores a
distancias equidistantes a lo largo del reactor. Casi la totalidad de la estructura
del reactor es translucida, lo cual permite observar el flujo de reactivos y
productos a través de él. Tiene una capacidad de 2 L por reactivo y un colector
de productos de 5 L. El flujo volumétrico es variable gracias a redstatos
conectados a las bombas centrifugas, pero los mismos deberan ser siempre

iguales en el funcionamiento del reactor.
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La tabla XXXI y la figura 31 muestran las conversiones obtenidas
utilizando una concentracion de 0.038 M, para las soluciones de acetato de etilo
e hidroxido de sodio. Se obtuvo una conversibn maxima del 7.99% a un
volumen de 0.825 L o una longitud de 26.05 m. Las conversiones
experimentales promedio obtenidas muestran un coeficiente de variacion
maximo igual a 21.02% y uno minimo de 5.10% (ver tabla XXXI). Las
conversiones se compararon con el valor teérico que se obtendria en un reactor
tubular flujo tapon ideal del mismo volumen y condiciones de flujo que el
disenado y construido. EI mayor error relativo se obtuvo a 1/6 del volumen total
o0 a un 1/6 de la longitud (4.34m/0.138L) con un valor del 42.43%, todas las
demas exhiben un error relativo menor al 15%, por lo que se obtuvo un grado
de exactitud aceptable. Todas las conversiones ideales, a excepcién de la
esperada a 1/6 de la longitud total, se encuentran dentro de la desviacion
estandar de la medida experimental y el intervalo de confianza al 95% de
confianza determinado con la curva normal. Cabe concluir que a 0.038 M el
reactor construido se comporté de acuerdo a lo esperado a excepcion de la
primera sexta parte del reactor. Se realizé6 un analisis de varianza de la
pendiente de la ecuacién lineal del reactor experimental contra la pendiente del
reactor tubular ideal (ver tabla LIIILI), alli se establecio la hipotesis nula al 95%
de confianza que las dos pendientes son iguales y la hipotesis alterna que no
son iguales. Los resultados indican que se acepta la hipotesis nula con el 95%
de confianza, con lo que se puede afirmar que el reactor tubular experimental
se comportd de acuerdo a lo disefiado. Una regresion lineal posee varios
coeficientes que indican la calidad del ajuste logrado. EIl coeficiente de
determinacion indica la porcion de la variabilidad total explicada por el modelo
de regresion planteado, el coeficiente de determinacion ajustado es igual al
primero solamente que corregido de acuerdo a la cantidad del tamafo de
muestra y los parametros y por ultimo el coeficiente de correlacion muestra la

bondad de ajuste del modelo y la relacion lineal entre x y y. En este caso el
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coeficiente de determinacion fue igual a 0.988, el ajustado igual a 0.929 y por
ultimo el de correlacion fue de 0.994. Los tres juntos indican que el modelo
encontrado explica el 98.8% de la variabilidad de los datos y que el 99.4%
poseen una relacion lineal. La siguiente pareja de concentraciones analizada
fue 0.03 M. Con la misma solo se tomaron tres muestras tal como se muestra
en la tabla XXXIIl, a 1/6, 3/6 y 6/6 de la longitud o volumen total del reactor. La
conversion maxima fue igual a 6.22% a un volumen de 0.825 L. El coeficiente
de variacion promedio para las conversiones experimentales fue igual a
34.64%, con un maximo de 67.14% y un minimo de 16.59%. Estos resultados
indican poca precision en los datos obtenidos. A pesar de ello las conversiones
tedricas y las experimentales tienen un error relativo promedio igual a 10.88%.
Al igual que a 0.038M el mayor error relativo se obtuvo a 1/6 de la longitud total,
siendo los demas menores al 10%. Todos los resultados tedricos de conversion
se encuentran dentro de la desviacion estandar de la medida experimental y el
intervalo de confianza al 95% de confianza determinado con la curva normal. La
hipotesis aceptada en este caso es la nula, se puede concluir con el 95% de
confianza que la pendiente del modelo experimental es igual a la pendiente del
reactor tubular ideal (ver tabla LIIl). El coeficiente de determinacion igual a
0.975, el ajustado 0.850 y el de correlacién con valor 0.988 indican lo mismo
que para la concentracién 0.038M, un aceptable ajuste y variacién lineal de los
datos. Se concluye que los datos fueron exactos con excepcion del obtenido a
1/6 de la longitud total (ver tabla VII y figura 32). A 0.025 M los resultados
fueron similares a los obtenidos con 0.038M y 0.03M. Se obtuvo una conversién
maxima 5.19% al volumen total del reactor (ver tabla IX y figura 33). En este
caso el promedio del coeficiente de variacién de las conversiones promedio fue
igual a 41.09%, con un maximo de 83.82% y un minimo de 18.23%. Estos
valores claramente demuestran que las conversiones experimentales no son
precisas, especialmente la obtenida a 1/6 del volumen del reactor que muestra

el valor maximo (ver tabla XXXV). Al analizar dicha tabla se puede apreciar
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como los resultados de conversion tedricos se encuentran dentro de la
desviacion estandar e intervalo de confianza al 95% de las conversiones
experimentales. Al igual que los errores relativos de conversion tedrica y
experimental se encuentran por debajo del 10% (ver tabla IX y figura 33). El
coeficiente de determinacion igual a 0.966, el ajustado de 0.841 y el de
correlacion con valor 0.983 confirman un aceptable ajuste y variabilidad lineal
de los datos. A 0.025 M la hipoétesis nula es aceptada con el 95% de confianza
(ver tabla LIIlI). Los resultados obtenidos confirman que el reactor tubular
experimental se comporta de manera ideal en los 5/6 ultimos de su volumen o
longitud y que la técnica conductimétrica empleada es exacta y precisa en ese

intervalo.
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CONCLUSIONES

. Se ha puesto a disposicion del estudiante de la carrera de Ingenieria
Quimica un reactor tubular flujo tapén para el fortalecimiento de su

formacién profesional.

. Se construyé un reactor tubular flujo tapén de forma helicoidal, bombeo

centrifugo variable, volumen igual a 0.825 L y una longitud de 26.05 m.

. Las conversiones experimentales muestran que el reactor construido se

comporta como tubular flujo tapén.

. La conversién de la hidrdlisis alcalina del acetato de etilo a 0.038M, 0.03M y
0.025M es proporcional a la longitud o volumen recorrido por el flujo a través

del reactor.

. La conversidn final es directamente proporcional a la concentracién inicial de

los reactivos.

. El método conductimétrico utilizado se muestra exacto para la obtencién de
la conversion a longitudes y volumenes desde 2/6 hasta 6/6 del volumen del

reactor.
. El reactor construido es apropiado para el monitoreo del avance de la

hidrdlisis alcalina del acetato de sodio en las concentraciones utilizadas y a
una temperatura de 22°C.
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RECOMENDACIONES

Monitorear la hidrélisis alcalina del acetato de etilo a concentraciones

mayores y un conductimetro con rango de deteccion mayor.

Insertar en el reactor tubular celdas conductimétricas y asi monitorear la

reaccion estudiada en tiempo real a diferentes volumenes o longitudes.

Utilizar el reactor tubular construido para el monitoreo de otras reacciones,

verificando siempre la compatibilidad de los reactivos con el mismo.
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APENDICE 1
DATOS ORIGINALES

Tabla XI. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por labomba 1

del reactor tubular corrida 1

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.73 | 406.59 47.26
3.50 122.19 | 405.19 33.47
4.00 121.49 | 406.51 25.85
4.50 122.92 | 404.82 22.45
5.00 122.32 | 403.13 19.28
5.50 122.25 | 407.98 17.04
6.00 121.84 | 413.8 15.91

Tabla XII. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por la bomba 1

del reactor tubular corrida 2

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.14 | 405.8 46.84
3.50 122.61 | 409.15 33.68
4.00 122.26 | 403.98 26.12
4.50 122.16 | 408.41 22.54
5.00 122.17 | 405.2 19.01
5.50 121.88 | 405.56 17.14
6.00 122.61 | 410.36 15.65
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Tabla XIll. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por la bomba

1 del reactor tubular corrida 3

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.27 | 407 46.37
3.50 122.10 | 406.24 33.21
4.00 122.34 | 407.58 25.89
4.50 122.42 | 406.39 22.15
5.00 122.21 | 405.41 18.72
5.50 122.19 | 402.08 16.75
6.00 122.27 | 404.07 15.38

Tabla XIV. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por la bomba

2 del reactor tubular corrida 1

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.09 | 406.3 45.88
3.50 122.9 | 407.27 30.13
4.00 123.25 | 408.32 24.26
4.50 123.15 | 409.84 19.12
5.00 122.72 | 404.64 16.24
5.50 123.07 | 407.08 14.62
6.00 121.96 | 405.69 13.15
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Tabla XV. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por labomba 2

del reactor tubular corrida 2

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.08 | 408.61 42.56
3.50 122.66 | 406.93 30.04
4.00 122.54 | 406.59 22.51
4.50 122.12 | 401.29 18.48
5.00 122.74 | 4054 16.15
5.50 122.6 | 411.72 14.75
6.00 122.11 | 404.39 12.96

Tabla XVI. Masa de agua trasegada a 22°C variando voltajes por la bomba

2 del reactor tubular corrida 3

Voltaje (V)| Tara (g) | Final (g) | Tiempo (s)
3.00 122.55 | 406.63 42.16
3.50 123.11 | 407.39 30.58
4.00 122.61 | 406.57 22.64
4.50 122.42 | 406.82 18.84
5.00 122.57 | 408.01 16.4
5.50 122.19 | 404.30 14.33
6.00 121.76 | 402.87 12.98
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Tabla XVII. Conductividad de soluciones de hidréxido de sodio a

diferentes concentraciones

Concentracién (mol/l) | Conductividad (mS/cm)
0.0190 3.83
0.0150 3.02
0.0125 2.52

Tabla XVIIl. Conductividad de soluciones de acetato de sodio a diferentes

concentraciones

Concentracién (mol/l) | Conductividad (mS/cm)
0.0190 1.37
0.0150 1.08
0.0125 0.90

Tabla XIX. Conductividades a longitudes equidistantes del reactor tubular

a 22°C, concentraciones iniciales de 0.038 M de acetato de etilo

y 0.038 M de hidréxido de sodio tomando 5 ml de muestra

Longi Conductividad | Conductividad | Conductividad

ongitud toma | Volumen . . .

de muestra (m) L) corrida 1 corrida 2 corrida 3

(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm)

4.34 0.138 3.78 3.77 3.78
8.68 0.275 3.75 3.74 3.77
13.03 0.413 3.71 3.73 3.69
17.37 0.550 3.68 3.70 3.71
21.71 0.688 3.65 3.66 3.67
26.05 0.825 3.62 3.63 3.64

9
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Tabla XX. Conductividades a longitudes equidistantes del reactor tubular a

22°C, concentraciones iniciales de 0.03 M de acetato de etilo y

0.03 M de hidréxido de sodio 5 ml de muestra

. Conductividad | Conductividad | Conductividad
Longitud toma Volumen ida 1 ida 2 ida 3
de muestra (m) L) corrida corrida corrida

(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm)

4.34 0.138 2.99 3.01 3.01

13.03 0.413 2.95 2.97 2.97

26.05 0.825 2.92 2.90 2.88

Tabla XXI. Conductividades a longitudes equidistantes del reactor tubular

22°C, concentraciones iniciales de 0.025 M de acetato de etilo y
0.025 M de hidroxido de sodio 5 ml de muestra

. Conductividad Conductividad Conductividad
Longitud toma | Volumen ida 1 ida 2 ida 3
de muestra (m) (L) corrida corrida corrida

(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm)

4.34 0.138 2.51 2.49 2.51

13.03 0.413 2.46 2.47 2.48

26.05 0.825 242 2.43 2.45
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APENDICE 2
DATOS CALCULADOS

Tabla XXII. Volumenes de agua a 22°C trasegados por labomba 1 del

reactor tubular

Voltaje | Tiempo 1 | Volumen 1 | Tiempo 2 | Volumen 2 | Tiempo 3 | Volumen 3

(W) (s) (ml) (s) (ml) (s) (ml)

3.00 47.26 284.49 46.84 284.29 46.37 285.36
3.50 33.47 283.62 33.68 287.17 33.21 284.77
4.00 25.85 285.65 26.12 282.34 25.89 285.87
4.50 22.45 282.52 22.54 286.88 22.15 284.60
5.00 19.28 281.43 19.01 283.65 18.72 283.82
5.50 17.04 286.36 17.14 284.31 16.75 280.51
6.00 15.91 292.60 15.65 288.38 15.38 282.42

Tabla XXIIl. Volumenes de agua a 22°C trasegados por labomba 2 del

reactor tubular

Voltaje | Tiempo 1 | Volumen 1 | Tiempo 2 | Volumen 2 | Tiempo 3 | Volumen 3

(V) (s) (ml) (s) (ml) (s) (ml)

3.00 45.88 284.84 42.56 287.16 42.16 284.71
3.50 30.13 285.00 30.04 284.90 30.58 284.91
4.00 24.26 285.70 22.51 284.68 22.64 284.59
4.50 19.12 287.32 18.48 279.79 18.84 285.03
5.00 16.24 282.54 16.15 283.28 16.4 286.07
5.50 14.62 284.64 14.75 289.76 14.33 282.73
6.00 13.15 284.36 12.96 282.90 12.98 281.73
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Tabla XXIV. Caudales de agua trasegados a 22°C por la bomba 1 del

reactor tubular

Voltaje | Corrida 1 | Corrida 2 | Corrida 3 | Caudal promedio
V) (ml/s) (ml/s) (ml/s) (ml/s)
3.00 6.02 6.07 6.15 6.08
3.50 8.47 8.53 8.57 8.53
4.00 11.05 10.81 11.04 10.97
4.50 12.58 12.73 12.85 12.72
5.00 14.60 14.92 15.16 14.89
5.50 16.81 16.59 16.75 16.71
6.00 18.39 18.43 18.36 18.39

Tabla XXV. Caudales de agua trasegados a 22°C por la bomba 2 del

reactor tubular

Voltaje Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Caudal promedio
V) (ml/s) (ml/s) (ml/s) (ml/s)
3.00 6.21 6.75 6.75 6.57
3.50 9.46 9.48 9.32 9.42
4.00 11.78 12.65 12.57 12.33
4.50 15.03 15.14 15.13 15.10
5.00 17.40 17.54 17.44 17.46
5.50 19.47 19.64 19.73 19.61
6.00 21.62 21.83 21.70 21.72
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Figura 34. Curva de calibracion voltaje-caudal a 22°C trasegado por la

bomba 1 del reactor tubular
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Figura 35. Curva de calibracion voltaje-caudal a 22°C trasegado por la

bomba 2 del reactor tubular
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Tabla XXVI. Voltaje necesario para trasegar 10.365 cm3/s de agua para la

bomba 1y bomba 2 del reactor tubular (y=caudal y x=voltaje)

Bomba | Modelo empleado | Voltaje necesario (V) | Caudal entregado (cm3/s)

Bomba1 | y=4,0796x - 5,7727 3.96 10.365

Bomba2 | y=5,058x-8,1912 3.67 10.365

Tabla XXVII. Conductividades y conversiones promedio experimentales
asi como conversiones tedricas a cada longitud de muestra
en el reactor tubular a partir de conductividades obtenidas
en las corridas 1, corrida 2 y corrida 3 a 22°C a una
concentracion de 0.038 M de acetato de etilo y 0.038 M de
hidroxido de sodio

%Ong't“d .| Conductividad | Conversion
oma de | Volumen | Conversion X :
muestra (L) tedrica (%) corridas exper(l’mental
(m) (mS/cm) (%)
4.34 0.138 1.41 3.78 2.01
8.68 0.275 2.79 3.75 2.96
13.03 0.413 4.12 3.71 4.73
17.37 0.550 5.42 3.70 5.27
21.71 0.688 6.68 3.66 6.77
26.05 0.825 7.92 3.63 7.99
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Figura 36. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.038 M de

acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del

reactor tubular
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Tabla XXVIII. Conductividades y conversiones promedio experimentales

asi como conversiones tedricas a cada longitud de muestra
en el reactor tubular a partir de conductividades obtenidas en
las corridas 1, corrida 2y corrida 3 a 22°C a una
concentraciéon de 0.03 M de acetato de etilo y 0.03 M de

hidréoxido de sodio

Longitud .. | Conductividad | Conversion

toma de | Volumen | Conversion » . |

muestra (L) tedrica (%) cog; as exper:;n enta
(m) (mS/cm) (%)
4.34 0.138 1.12 3.00 0.89
13.03 0.413 3.28 2.96 2.95
26.05 0.825 6.36 2.90 6.22
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Figura 37. Porcentaje de conversion a relacién equimolar 0.03 M de
acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del
reactor tubular
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Tabla XXIX. Conductividades y conversiones promedio experimentales asi
como conversiones tedricas a cada longitud de muestra en el
reactor tubular a partir de conductividades obtenidas en las
corridas 1, corrida 2 y corrida 3 a 22°C a una concentracion de
0.025 M de acetato de etilo y 0.025 M de hidréxido de sodio

Longitud .. | Conductividad | Conversion
toma de | Volumen | Conversion : i
muestra L) tedrica (%) corridas exper(l)mental
(m) (mS/cm) (%)
4.34 0.138 0.93 2.50 0.85
13.03 0.413 2.75 2.47 2.92
26.05 0.825 5.35 2.43 5.19
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Figura 38.

Porcentaje de conversion a relacion equimolar 0.025 M de
acetato de etilo e hidroxido de sodio respecto al volumen del

reactor tubular
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Tabla XXX. Conductividades y conversiones en las corridas 1, corrida 2y

corrida 3 a 22°C auna concentracion de 0.038 M de acetato de
etilo y 0.038 M de hidroxido de sodio

Conductividad | Conductividad | Conductividad | Conversion | Conversion | Conversion
corrida 1 corrida 2 corrida 3 corrida 1 corrida 2 corrida 3
(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm) (%) (%) (%)

3.78 3.77 3.78 1.88 2.28 1.88
3.75 3.74 3.77 3.10 3.51 2.28
3.71 3.73 3.69 4.73 3.91 5.55
3.68 3.7 3.71 5.95 5.14 4.73
3.65 3.66 3.67 7.18 6.77 6.36
3.62 3.63 3.64 8.40 7.99 7.58
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Tabla XXXI. Conversion promedio, desviaciéon estandar e intervalo al 95%

de confianza de las corridas 1, corrida 2y corrida 3, a 22°C a

una concentracién de 0.038 M de acetato de etilo y 0.038 M de

hidréxido de sodio

., . , . Limite Limite .,
Conversién | Desviacién estandar | Porcentaje . : . Conversion
. . : L inferior superior .
promedio | conversién promedio | de variacion conversién | conversion tedrica
(o) 0, o) 0,
(%) (%) (%) %) %) (%)
2.01 0.24 11.70 1.75 2.28 1.41
2.96 0.62 21.02 2.26 3.67 2.79
473 0.82 17.24 3.81 5.65 412
5.27 0.62 11.81 457 5.98 542
6.77 0.41 6.02 6.31 7.23 6.68
7.99 0.41 510 7.53 8.45 7.92

Tabla XXXIIl. Conductividades y conversiones en las corridas 1, corrida 2y

corrida 3 a 22°C auna concentracién de 0.03 M de acetato de
etilo y 0.03 M de hidréxido de sodio

Conductividad | Conductividad | Conductividad | Conversion | Conversion | Conversion
corrida 1 corrida 2 corrida 3 corrida 1 corrida 2 corrida 3
(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm) (%) (%) (%)

2.99 3.01 3.01 1.58 0.54 0.54
2.95 2.97 2.97 3.64 2.61 2.61
2.92 2.90 2.88 5.19 6.22 7.26
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Tabla XXXIIl. Conversién promedio, desviacidén estandar e intervalo al 95%

de confianza de las corridas 1, corrida 2y corrida 3, a22°C a

una concentracion de 0.03 M de acetato de etilo y 0.03 M de
hidroxido de sodio

. S . . Limite Limite .
Conversiéon | Desviaciéon estandar Porcentaje e . Conversién
: . ! . inferior superior -
promedio | conversién promedio | de variacion conversién | conversion tedrica
0, (o) 0, 0,
(%) (%) (%) %) %) (%)
0.89 0.60 67.14 0.21 1.56 1.12
2.95 0.60 20.19 2.28 3.63 3.28
6.22 1.03 16.59 5.06 7.39 6.36

Tabla XXXIV. Conductividades y conversiones en las corridas 1, corrida 2

y corrida 3 a 22°C a una concentracion de 0.025 M de acetato
de etilo y 0.025 M de hidréxido de sodio

Conductividad | Conductividad | Conductividad | Conversion | Conversién | Conversion
corrida 1 corrida 2 corrida 3 corrida 1 corrida 2 corrida 3
(mS/cm) (mS/cm) (mS/cm) (%) (%) (%)

2.51 2.49 2.51 0.44 1.68 0.44
2.46 2.47 2.48 3.54 2.92 2.30
2.42 2.43 2.45 6.02 5.40 4.16
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Tabla XXXV. Conversién promedio, desviacion estdndar e intervalo al 95%

de confianza de las corridas 1, corrida 2y corrida 3, a 22°C a

una concentraciéon de 0.025 M de acetato de etilo y 0.025 M de

hidroxido de sodio

. o . . Limite Limite .
Conversiéon | Desviaciéon estandar Porcentaje e . Conversién
. i : . inferior superior -
promedio | conversién promedio | de variacion conversién | conversion tedrica
0, 0, 0, 0,
(%) (%) (%) ) %) (%)
0.85 0.72 83.82 0.04 1.66 0.93
2.92 0.62 21.23 2.22 3.62 2.75
5.19 0.95 18.23 4.12 6.26 5.35

Tabla XXXVI. Pronostico para conversion, residuos y residuos estandares

para conversiones experimentales obtenidas a unarelacion

equimolar 0.038 M

Observacion | Prondstico para conversion (%) | Residuos | Residuos estandares
1 1.37 0.005 0.836
2 1.37 0.009 1.514
3 1.37 0.005 0.836
4 2.75 0.004 0.585
5 2.75 0.008 1.264
6 2.75 -0.005 -0.773
7 412 0.006 1.013
8 412 -0.002 -0.344
9 4.12 0.014 2.371
10 5.50 0.005 0.762
11 5.50 -0.004 -0.595
12 5.50 -0.008 -1.274
13 6.87 0.003 0.512
14 6.87 -0.001 -0.167
15 6.87 -0.005 -0.846
16 8.24 0.002 0.261
17 8.24 -0.003 -0.418
18 8.24 -0.007 -1.097
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Tabla XXXVII. Prueba de normalidad con percentil y probabilidad normal
para conversiones experimentales obtenidas a una relacion

equimolar 0.038 M

Percentil | Probabilidad normal
2.778 0.019
8.333 0.019
13.889 0.023
19.444 0.023
25.000 0.031
30.556 0.035
36.111 0.039
41.667 0.047
47.222 0.047
52.778 0.051
58.333 0.055
63.889 0.060
69.444 0.064
75.000 0.068
80.556 0.072
86.111 0.076
91.667 0.080
97.222 0.084
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Figura 39. Residuales contra volumen para una concentracién equimolar
igual a 0.038 M
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Figura 40. Probabilidad normal contra muestra percentil para una

concentracién equimolar igual a 0.038 M
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Tabla XXXVIIl. Estadisticas de regresién para conversiones

experimentales obtenidas a una concentracion
equimolar de 0.038 M

Coeficiente de correlacion multiple | 0.994
Coeficiente de determinaciéon R*2 | 0.988

RA2 ajustado 0.929
Error tipico 0.006
Observaciones 18
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Tabla XXXIX. Analisis de varianza para conversiones experimentales

obtenidas a una concentracién equimolar de 0.038 M

Grados Promedio Valor
Suma de "
de cuadrados de los F critico
libertad cuadrados de F
Regresion 1 0.0515 0.051524496 | 1348.584641 | 7.05229E-17
Residuos 17 0.0006 3.82063E-05
Total 18 0.0522

Tabla XL. Andlisis de varianza de la pendiente del modelo lineal y=m*x
ajustado para conversiones experimentales obtenidas a una

concentraciéon equimolar de 0.038 M

Coeficientes | Error tipico
Intercepcion 0 0
Variable X 1 0.100 0.003
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Tabla XLI. Prondstico para conversion, residuos y residuos estandares
para conversiones experimentales obtenidas a una relacion

equimolar 0.030 M

Observacion Pronostlpp pi\ra Residuos | Residuos estandares
conversion (%)
1 1.02 0.006 0.865
2 1.02 -0.005 -0.751
3 1.02 -0.005 -0.751
4 3.07 0.006 0.894
5 3.07 -0.005 -0.723
6 3.07 -0.005 -0.723
7 6.14 -0.010 -1.489
8 6.14 0.001 0.128
9 6.14 0.011 1.744

Tabla XLII. Prueba de normalidad con percentil y probabilidad normal para
conversiones experimentales obtenidas a una relacion

equimolar 0.030 M

Percentil | Probabilidad normal

5.556 0.005
16.667 0.005
27.778 0.016
38.889 0.026
50.000 0.026
61.111 0.036
72.222 0.052
83.333 0.062
94 .444 0.073
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Figura 41. Residuales contra volumen para una concentracién equimolar
igual a 0.030 M
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Figura 42. Probabilidad normal contra muestra percentil para una

concentracién equimolar igual a 0.030 M
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Tabla XLIIl. Estadisticas de regresion para conversiones experimentales

obtenidas a una concentracion equimolar de 0.030 M

Coeficiente de correlacion multiple | 0.988
Coeficiente de determinaciéon R*2 | 0.975

R"2 ajustado 0.850
Error tipico 0.007
Observaciones 9
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Tabla XLIV. Andlisis de varianza para conversiones experimentales

obtenidas a una concentracion equimolar de 0.030 M

Grados Promedio Valor
Suma de "
de cuadrados de los F critico
libertad cuadrados de F
Regresion 1 0.0145 0.014468012 | 315.099473 | 4.4413E-07
Residuos 8 0.0004 4 59157E-05
Total 9 0.0148

Tabla XLV. Andlisis de varianza de la pendiente del modelo lineal y=m*x
ajustado para conversiones experimentales obtenidas a una

concentracién equimolar de 0.030 M

Coeficientes | Error tipico
Intercepcion 0 0
Variable X 1 0.074 0.004

Tabla XLVI. Pronéstico para conversion, residuos y residuos estandares
para conversiones experimentales obtenidas a una relacion

equimolar 0.025 M

Prondstico
Observacion | para conversion | Residuos | Residuos estandares
(%)
1 0.89% -0.004 -0.682
2 0.89% 0.008 1.215
3 0.89% -0.004 -0.682
4 2.66% 0.009 1.349
5 2.66% 0.003 0.400
6 2.66% -0.004 -0.549
7 5.32% 0.007 1.074
8 5.32% 0.001 0.125
9 5.32% -0.012 -1.773
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Tabla XLVII. Prueba de normalidad con percentil y probabilidad normal
para conversiones experimentales obtenidas a una relacion

equimolar 0.025 M

. | Probabilidad
Percentil

normal

5.556 0.004
16.667 0.004
27.778 0.017
38.889 0.023
50.000 0.029
61.111 0.035
72.222 0.042
83.333 0.054
94.444 0.060
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Figura 43. Residuales contra volumen para una concentracién equimolar

igual a 0.025 M
0.01
*
*
*
0.01
*
*
«» 0.00 } } } } !
S 0.00 0.10 0.20 0.30 0.40 0.50 0.60 0.70 0.80 0.90
S
0
) *
X 001+ ¢
-0.01
*
-0.02
Volumen

114



Figura 44. Probabilidad normal contra muestra percentil para una

concentracién equimolar igual a 0.025 M

0.070

0.060 *

0.050 - /

0.040 *

> -

0.030 -

0.020 //

0.010 /

0.000 1 1

0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0

Muestra percentil yzoégofgfgggfm?

Tabla XLVIII. Estadisticas de regresion para conversiones experimentales

obtenidas a una concentracion equimolar de 0.025 M

Coeficiente de correlacion multiple | 0.983
Coeficiente de determinacién R*2 | 0.966

RA2 ajustado 0.841
Error tipico 0.007
Observaciones 9
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Tabla XLIX. Andlisis de varianza para conversiones experimentales

obtenidas a una concentracion equimolar de 0.025 M

Grados Suma Promedio Valor
de de de los F critico
libertad | cuadrados cuadrados de F
Regresion 1 0.0108 0.010837669 | 225.816663 | 1.3879E-06
Residuos 8 0.0004 4.79932E-05
Total 9 0.0112

Tabla L. Andlisis de varianza de la pendiente del modelo lineal y=m*x

ajustado para conversiones experimentales obtenidas a una

concentracion equimolar de 0.025 M

Coeficientes | Error tipico
Intercepcion 0 0
Variable X 1 0.064 0.004

Tabla LI. Prueba de hipétesis para las pendientes del modelo del reactor

ideal contra las pendientes del modelo del reactor experimental
de las concentraciones 0.038M, 0.030M y 0.025M

Concentraciéon Pendiente Pendiente Grado de Tibo de
(M) reactor experimental/ | reactor ideal/ : o P
b1 (%/L) B (%/L) confianza (%) | prueba
0.038 0.100 0.098 95 Dos colas
0.030 0.078 0.074 95 Dos colas
0.025 0.065 0.064 95 Dos colas
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Tabla LII. Valores estadisticos para prueba de hipoétesis de las pendientes
del modelo del reactor ideal contra las pendientes del modelo

del reactor experimental de las concentraciones 0.038M, 0.030M

y 0.025M

Concentraciones utilizadas (M) deelﬁg‘r’tz . rg;gﬂ;?g;’?cvggz) 5 (Xi-x)A2
0.038 16 3.82063*10(-5) | 0.993
0.030 7 4.5915710N5) | 0.718
0.025 7 4.7993210N5) | 0.718

Tabla LIll. Valores de t-student y prueba de hip6tesis de las pendientes del
modelo del reactor ideal contra las pendientes del modelo del

reactor experimental de las concentraciones 0.038M, 0.030M y

0.025M
Hipotesis
Concentraciones Valort Valortd_ei . HO , . '7” . aceptada
utilizadas (M) de comparacion | hipotesis | hipotesis | al 95%
prueba | a/2=2.5% nula alterna de
confianza
0.038 0.400 2.1199 b1=p b1#B Ho
0.030 0.500 2.3646 b1=p b1#B Ho
0.025 0.120 2.3646 b1=p b1#B Ho
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APENDICE 3
MUESTRA DE CALCULO

1. Calculo de la conductividad promedio a partir de las conductividades de las
distintas corridas

La conductividad promedio se calcul6 con la siguiente expresion:

n
Ki

K ==L
n

[Ecuacién 1]

Donde:

K: conductividad promedio determinada con el conductimetro en la corrida
(mS/cm).

K, : conductividad determinada con el conductimetro en la corrida (mS/cm).

n: es el numero de corridas realizadas.

Sustituyendo valores para la corrida No.1, No.2 y No.3 de soluciones 0.038 M

de hidroxido de sodio y acetato de etilo a un volumen de 0.1378 L se obtiene:

T8 mS/ +377MS/ +3.78MS
3

K =3.78 m%m
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2. Calculo de la conversion a partir de conductividades

El calculo del la conversion a partir de la conductividad se calculé con la

siguiente expresion:

x = K=Ko [Ecuacion 2]
K. -K

0 0

Donde:

X : la conversion promedio de la reaccion entre el acetato de etilo e hidroxido
de sodio.

K: conductividad promedio determinada con el conductimetro en las corrida
respectivas (mS/cm).

K,: conductividad de una solucion de hidroxido de sodio con la mitad de la
concentracidon que posee la solucion de hidréxido de sodio en el depdsito del
reactor tubular (mS/cm) (ver Tabla XVII. Conductividad de soluciones de
hidroxido de sodio a diferentes concentraciones).

K, : conductividad de la solucion de acetato de sodio resultante de la reaccion
completa de las soluciones de hidroxido de sodio y acetato de etilo (mS/cm)
(ver Tabla XVIIl. Conductividad de soluciones de acetato de sodio a

diferentes concentraciones).

Sustituyendo valores para un volumen de reactor de 0.138 L con soluciones

0.038 M de hidroxido de sodio y acetato de etilo se obtiene:

o 378 ms/ -383MmS/
137MS/ -3.83MS/
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X =0.0201

X =2.01%

3. Célculo de la conversion tedrica a la longitud o volumen de muestra

La conversion tedrica a la longitud de muestra se calculé con la siguiente

expresion:

" dx

V =CV, | - [Ecuacion 3]
0
Vao
-k Cao * i (1_ X)
3 v

Donde:

V : es el volumen del reactor tubular después del cual se toma la muestra (L).
C,,: es la concentracion inicial en los contenedores de reactivos del reactor
(mol/L).

V,, : s el flujo volumétrico del reactivo a (L/s).
v,, : es el flujo volumétrico de la especie i entrante al reactor.

k : es la constante de velocidad de la reaccion especifica (I/mol*s).
X : es la conversién de la reaccion.

b : es la conversion tedrica esperada al volumen de reactor tubular V.

Sustituyendo valores para el primer volumen del reactor tubular con soluciones

0.038 M de hidroxido de sodio y acetato de etilo se obtiene:
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dx

b
0.138L = 0,038 ™0} +0.010365 b | 0.010365 L/
. S

0
0.1137L 0.03gmol," * 1-x
Yol s N 0.010365%+0.010365%( )

Resolviendo para b se obtiene:

b=141%
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APENDICE 4
ANALISIS DE ERROR

1. La desviacién estandar de la conversion se calculd con la siguiente

expresion:

n

> (X =X

[Ecuacion 4]

Donde:
o, : es la desviacion estandar de la conversion (%).
X : es la conversion promedio de las corridas escogidas (%).

X, : es la conversion obtenida en la corrida i (%).

n: es el numero de corridas realizadas.

Sustituyendo valores para las corridas 1, 2 y 3 a una concentracién de 0.038 M
para el acetato de etilo e hidréxido de sodio asi como a un volumen de reactor
de 0.138 L se obtiene:

B \/ (1.88% —2.01%)° +(2.28% — 2.01%)’ +(1.88% — 2.01%)’
3-1

Oy

oy =0.24%
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2. El coeficiente de variacién de la conversion se calculd con la siguiente

expresion:
Oy .
CV, = 7*100 [Ecuacion 5]

Donde:
CV, es el coeficiente de variacion de la conversion (%).
o, : es la desviacion estandar de la conversion (%).

X : la conversién promedio de la reaccién entre el acetato de etilo y el hidroxido
de sodio (X).

Sustituyendo valores para las corridas 1, 2 y 3 a una concentracion de 0.038 M
para el acetato de etilo e hidroxido de sodio asi como a un volumen de reactor
de 0.138 L se obtiene:

_0.24%
X 2.01%

*100

CV, =11.70%

3. El error relativo entre la conversion experimental y la conversion tedrica

esperada se calcul6 con la siguiente expresion:

X -b
E, = ‘ ‘*100 [Ecuacién 6]
b

E, : es el error relativo entre la conversion experimental y la conversion teodrica

esperada (%).
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X : la conversion promedio de la reaccion entre el acetato de etilo e hidroxido
de sodio (%).

b : es la conversion tedrica esperada al volumen de reactor tubular V (%).

Sustituyendo valores para las corridas 1, 2 y 3 a una concentracion de 0.038 M

para el acetato de etilo e hidréxido de sodio asi como a un volumen de reactor
de 0.138 L se obtiene:

12.019%-1.41%)

E, 100
1.41%

E, =42.43%

4. El intervalo de la conversion experimental promedio obtenida al 95% de
confianza se calculd con la siguiente expresion:

Oy

Xs/ =X+t  * E ion 7
s o ﬁ[ cuacion 7]

Donde:

7%: es el limite superior (s) o el limite inferior (i) del intervalo de confianza.

X : es la conversiéon promedio de la reaccion entre el acetato de etilo e
hidroxido de sodio (%).
tg/: es el valor de la curva normal de distribucion para una confianza del 95%.
2
o, . es la desviacion estandar de la conversion (%).

X : es la conversion del sistema al volumen especificado.
n: es el numero de corridas realizadas.
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Sustituyendo valores para las corridas 1, 2 y 3 a una concentracion de 0.038 M
para el acetato de etilo e hidroxido de sodio asi como a un volumen de reactor
de 0.138 L se obtiene:

— 0,
X5/ =2.01% +1.96%024%
/3

1.75% < X <2.28%

5. Los residuos, residuos estandar, prueba de normalidad, probabilidad normal,
estadistica de regresion y analisis de varianza se calcularon utilizando el
programa computacional Excel, la cual posee dentro de sus herramientas

andlisis de datos, regresion.
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APENDICE 5

Tabla LIV. Plantilla elaborada para calibracién de bombas centrifugas del

reactor tubular

Temperatura (°C)
Densidad (g/ml)
Voltaje Tiempo Masa tara | Masa final Tiempo Masa tara | Masa final

v) (min) | (s) | (ds) (9 (9) (min) | (s) | (ds) (9 (9

2
25
3
3.5
4
4.5
5

Tabla LV. Plantilla elaborada para toma de datos de reaccidn

Cao (molfl)
Vao (I/s)
Cbo (mol/l)
Vbo (I/s)
Volumen total (L)

NaOH

AcEt

Constante de velocidad (L/mol*s)

Datos

generales Temperatura (°C)

Longitud total reactor

Flujo voluméctrico total (L/s)

sigue pagina 128...
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Longitud toma Volumen
de muestra (m) (L)

Conductividad
corrida 1 (mS/cm)

Conductividad
corrida 2 (mS/cm)

Conductividad
corrida 3 (mS/cm)

Tabla LVI. Costos de construccion del reactor tubular

Base del reactor
Descripcion Unidad | Cantidad | Precio | Total
Plexiglas 1/2 in. 4x6 ft plancha 1.00 962.00 | 962.00
Tubo PVC 11.75 cm 30 cm. metro 0.50 48.00 | 24.00
Mariposa 1/4 in. unidad 12.00 3.60 43.20
Tuerca larga 1/4 in. metro 2.00 5.00 10.00
Tornillo 5/16 in. unidad 4.00 3.15 12.60
Unién universal 5/16 in. unidad 4.00 6.70 26.80
Tornillo pata 5/16 in. unidad 4.00 3.50 14.00
Trabajo de torno - 1.00 750.00 | 750.00
Cuerpo del reactor
Descripcion Unidad | Cantidad | Precio | Total
Tubo PVC cristalino 1/4 in. pie 100 4.15 | 415.00
Niple macho bronce 1/8 in. unidad 11 18.00 | 198.00
Conexion universal 1/8 in. unidad 6 28.00 | 168.00
Tuerca macho bronce 1/8 in. | unidad 1 15.00 15.00
Niple macho bronce 5/8 in. unidad 2 23.00 | 46.00
Tuerca bronce 5/8 in. unidad 2 12.00 | 24.00
Orring unidad 4 2.50 10.00
Silicon envase 1 28.75 | 28.75
Sistema de bombeo
Descripcion Unidad | Cantidad | Precio | Total
Circuito unidad 2 435.00 | 870.00
Bomba 12V PVC unidad 2 150.00 | 300.00
Tubo PVC cristalino 1/8 in. pie 8 3.75 30.00
Tubo PVC cristalino 5/8 in. pie 2 5.15 10.30
Servicios profesionales
Descripcion Unidad | Cantidad | Precio | Total
Ing. Michele Pagliara hora 11 250.00 | 2750.00
Dr. Adolfo Gramajo hora 1 250.00 | 500.00
Ing. César Garcia hora 250.00 | 1750.00
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Descripcién Cantidad | Precio
Base del reactor 1 1842.60

Cuerpo del reactor 1 904.75
Sistema de bombeo 1 1210.30
Servicios profesionales 1 5000.00
Total 8957.65

Tabla LVII. Costos del experimento

Sustancia Unidad | Cantidad | Precio por unidad (Q) | Total (Q)
Acetato de etilo litros 0.05456 159.25 8.68
Hidréxido de sodio | kilogramos | 0.02232 209.75 4.68
Agua destilada litros 36 1.18 42.48
Total 55.85

Figura 45. Tuerca de palomilla ¥ in
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Figura 46. Elemento de soporte plancha de plexiglas

Figura 47. Elemento de soporte montado de plancha
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Figura 48. Manguera de policloruro de vinilo con diametro interno ¥ plg.

Figura 49. Muestreador de bronce consistente en dos niples de bronce %

plg, unién universal y relleno de silicén.
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Figura 50. Conector reactivos, consistente en dos niples de bronce 1/8 plg,

unién universal y un niple de bronce % plg.
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Figura 51. Depdsito de reactivos con capacidad de 2 L y bomba centrifuga

incorporada.
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Figura 52. Detalles de sellado de bomba centrifuga de 12 V utilizada en el

reactor tubular
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Figura 53. Sistema de bombeo del reactor tubular

Figura 54. Conductimetro Hanna HI 9813 utilizado
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Figura 55. Vista lateral de la base del reactor tubular construido
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Figura 57. Vista lateral del cuerpo del reactor tubular construido
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Figura 58. Vista de planta del cuerpo del reactor tubular construido
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Figura 59. Vista lateral reactor tubular construido
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Figura 60. Vista de planta reactor tubular construido
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Figura 61. Fotografia de la base del reactor tubular construido

Figura 62. Fotografia aérea del reactor tubular construido
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Figura 63.Fotografia trasera del reactor tubular construido

Figura 64. Bombas centrifugas utilizadas en el reactor tubular

experimental construido
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Figura 65. Fotografia frontal del reactor tubular construido
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Figura 66. Fotografia isométrica del reactor tubular construido
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